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1. INTRODUCCIÓN 
 
 
Para la industria farmacéutica es importante entregar productos de calidad, pues de esto 
depende el prestigio y el desarrollo económico de las mismas. Una de las herramientas con las 
que cuentan los laboratorios para asegurar la calidad de sus productos son las metodologías 
analíticas, pero se debe validar cada una de estas para que se obtengan resultados con un alto 
grado de confianza y seguridad (1), los cuales se deben documentar adecuadamente y que 
cumplan con la reglamentación establecida en el país. Para validar una metodología analítica se 
tienen en cuenta los parámetros establecidos en la farmacopea americana UPS 38 en el capitulo 
[1225] de validación de procedimientos farmacopeicos como: Exactitud, precisión, linealidad, 
intervalo, especificidad, límite de detección y límite de cuantificación (2). 
 
De las metodologías analíticas existentes y de fácil acceso podemos encontrar la 
espectrofotometría UV-vis, espectroscopia de absorción atómica, espectroscopia infrarrojo y la 
cromatografía liquida de alta resolución (HPLC). De las técnicas analíticas mencionadas una de la 
más aceptadas en la industria farmacéutica es la de HPLC pues presenta ventajas como: Alta 
sensibilidad, fácil adaptación a las determinaciones cuantitativas exactas, es selectiva, es rápida  
y soporta altas presiones. 
 
Para la elección de esta metodología se tuvo en cuenta la revisión bibliográfica, pues en muchos 
artículos científicos se encontró el HPLC como un método analizar este tipo de compuestos, una 
razón adicional por el cual se escogió este método para el análisis de los principios activos es que 
la empresa que colaboro para el desarrollo de este trabajo de grado tiene en su laboratorio de 
control de calidad equipos de esta naturaleza los cuales fueron utilizados para el desarrollo de los 
análisis requeridos. 
 
El producto para el cual se valido la técnica de análisis contiene tres principios activos Antipirina, 
Diaceturato de diminacene y Oxitetraciclina, los cuales tienen una importante acción terapéutica 
en el medicamento, el diminacene diaceturato se usa como hemoparasiticida, la Oxitetraciclina 
como antibiótico y la antipirina como antipirético y antiinflamatorio. Se describen brevemente en 
el marco teórico algunas características, de cada uno de los compuestos ya que con esta 
información se pudieron determinar las condiciones cromatografícas para la estandarización y 
validación de la técnica.   
 
La importancia de este trabajo de grado se basa en que la metodología analítica que se valido 
tiene un alto beneficio para la empresa pues el análisis del medicamento veterinario se 
estandarizo en una sola corrida cromatográfica ahorrando tiempo y costos en los análisis durante 
el proceso de fabricación y como producto terminado, pues la técnica anteriormente usada tenia 
mas procesos y los análisis se realizaban por 2 métodos , uno para el diminacene y otro para la 
Oxitetraciclina y la antipirina. 
 
Como valor agregado que no es objeto de la tesis y con la tarea de cumplir con una exigencia de 
la empresa que colaboro con el desarrollo del proyecto, se llevo a cabo la prueba de límite de 
detección y cuantificación. 
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2. OBJETIVOS: 
 
2.1 Objetivo General: 
 
Estandarizar y validar una metodología analítica por HPLC para cuantificar los principios 
activos: Oxitetraciclina, diminacene diaceturato y antipirina en una solución inyectable 
de uso veterinario.  
 
2.2 Objetivos Específicos: 
 
1. Realizar una revisión bibliográfica de las características fisicoquímicas de la 
antipirina, Oxitetraciclina y Diminazene diaceturato que nos permitan seleccionar las 
mejores condiciones para el análisis. 
 
2. Estandarizar una técnica analítica por el método HPLC que permita realizar la 
separación y cuantificación de los principios activos del medicamento veterinario 
inyectable en una sola corrida cromatográfica. 
 
3. Validar la metodología analítica siguiendo las recomendaciones de la USP vigente que 
nos permitan comprobar la validez de cada uno de los test aplicados para cada 
parámetro a validar: Idoneidad, selectividad, exactitud, linealidad del método, 
linealidad del sistema, precisión y determinar la concentración de cada componente 
en el producto terminado. 
 
 
3. MARCO TEORICO  
 
3.1 Definiciones: 
 
3.1.1 Validación:  
 
La validación es el proceso establecido para la obtención de pruebas documentadas, 
mediante estudios sistemáticos de laboratorio y demostrativos, de que un método de 
análisis es lo suficientemente fiable y reproducible para producir el resultado 
previsto dentro de intervalos definidos. El proceso de validación permite el 
conocimiento de las características de funcionamiento del método y proporciona un 
alto grado de confianza en el mismo y en los resultados obtenidos al aplicarlo (2). 
 
El termino validación ha sido definido en la literatura, de diversas maneras y por 
numerosos autores. Aunque los términos dados son diferentes el significado de las 
mismas es siempre el mismo: a) especificar e implementar, b) aprobar y c) 
documentar (3). 
 
 Definición General: 
 
Según las normas de correcta fabricación (edición 99): 
Validación: Obtención de pruebas con arreglo a las normas correcta fabricación, de 
que cualquier procedimiento, proceso, equipo, material, actividad o sistema produce 
en realidad el resultado previsto (3). 
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 Definición analítica: 
 
Validación: es el establecimiento de la evidencia documental de que un 
procedimiento analítico conducirá, con un alto grado de seguridad, a la obtención de 
resultados precisos y exactos, dentro de las especificaciones y los atributos de 
calidad previamente establecidos (3). 
 
3.1.2  Método Analítico: 
 
Se define como método analítico a la adaptación especifica de una técnica analítica 
para un propósito de medición seleccionado. La validación de un procedimiento 
analítico en un procedimiento para establecer por medio de estudios de laboratorio 
una base de datos que demuestre científicamente que un método analítico tiene las 
características de desempeño (exactitud, precisión, especificidad, limite de 
detección, limite de cuantificación, linealidad e intervalo de linealidad) que son 
adecuadas para cumplir los requerimientos de las aplicaciones analíticas pretendidas. 
Implica la demostración de la determinación de fuentes de variabilidad y del error 
sistemático y al azar de un procedimiento, no solo de la calibración sino del análisis 
de muestras reales (1).  
 
3.2     Diminazene Diaceturato   
 
Figura 1. Estructura Diminacene Diaceturato 
 
 
Numero CAS 908-54-3 
Fórmula molecular: C22H29N9O6  
 Peso molecular: 515.52g/mol 
Composición porcentual: C 51,26%, H 5,67%, N 24,45%, O 18,62% 
Otros nombres del diminaceno son: N-acetylglycine compd with 4,4-(diazoamino) 
dibenzamidine; diminazene diaceturate; 4,4-(diazoamino) dibenzamidine  diaceturate; 
1,3-bis (p-amidinophenyl) triazene bis(N-acetylglycinate); 1,3-bis [4-guanylphenyl] 
triazene diaceturate; 4,4-diamidinodiazoaminobenzene diaceturate; p, p -
diguanyldiazoaminobenzene diaceturate (4). 
El diaceturato de diminazene es una diamina aromática químicamente relacionada con la 
pentamidina. Son bien aromáticos, estos derivados dimidinicos se unen al DNA e impiden 
la replicación del parasito (5). 
 
 3.2.1 Indicaciones terapeuticas: 
 
El diaceturato de diminacene usa para el tratamiento de tripanosomiasis en perros y 
ganados (ovinos, caprinos y bovinos), las  infecciones por babesia en perros y 
caballos, y la citauxzoonosis en gatos. La droga no esta comercialmente disponible en 
los EE.UU., pero es usada en muchos otros países (6). 
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3.2.2 Dosis y vías de administración: 
 
Hay múltiples enfermedades protozoarias en todo el mundo que pueden responder al 
diminaceno. Dependiendo de la especie/cepa del protozoario y la especie del 
paciente tratado, puede haber recomendaciones específicas locales para el 
tratamiento quimioterapico o la prevención. Los datos que a continuación se sugieren 
solo como una guía general (7): 
 
 CANINOS 
 
Para el tratamiento de la babesiosis: 
a) 3,5 – 5 mg/Kg. IM, una vez para B. canis; repetir a las 24 horas para B. gibsoni. El 
riesgo de neurotoxicidad es más alto cuando la dosis total es de 7 mg/Kg. o más. 
b) Para pequeñas Babesia (Okinawa): 3,5mg/Kg. IM; repetir 1 vez, a las 24 horas. 
c) Para el tratamiento de Babesia (sudafricana): 4,2mg/Kg. IM; no repetir dentro de 
un periodo de 21 días 
 
 FELINOS 
 
Para el tratamiento de la citauxzoonosis: 
a) 3-5mg/Kg. IM 1vez, el control de las garrapatas sigue siendo la mejor forma de 
prevenir la enfermedad, ya que los intentos terapéuticos alcanzan poco éxito. 
b) 2mg/Kg. IM, repetir en 1 semana. 
 
 EQUINOS, BOVINOS Y CAPRINOS 
 
Para el tratamiento de infecciones por protozoarios susceptibles 8Trypanosoma, 
Babesia): 
a) En general 3,5mg/Kg. IM, 1 vez. Dependiendo de la susceptibilidad, la dosis se 
puede aumentar a 8mg (kg. No exceder la dosis total de 4g (dosis total por 
animal) 
 
3.2.3 Contraindicaciones, advertencias y precauciones: 
 
Los camellos parecen ser muy susceptibles a los efectos tóxicos del diminaceno y en 
los prospectos del producto se puede leer que la droga está contraindicada en estos 
animales (6). 
 
3.2.4 Farmacocinética: 
 
La farmacocinética del Diminaceno ha sido investigada en varias especies. La droga se 
absorbe con rapidez después de la administración IM en las especies estudiadas, y se 
distribuye velozmente. Es factible encontrar niveles elevados en hígado y riñones. En 
animales sanos la droga parece ingresar en el líquido cefalorraquídeo, pero a nivel 
significativamente más bajos que los encontrados en el plasma. Los niveles 
alcanzados en el líquido cefalorraquídeo son más altos en los perros infectados con la 
tripanosomiasis africana, probablemente debido a la inflamación meníngea. El 
diminaceno parece ser metabolizado en parte en el hígado, pero no se ha logrado la 
identificación de metabolitos, ni se sabe si ellos poseen actividad antiprotozoarica. 
La vida media de eliminación es muy variable, habiéndose informado valores de 10-
30horas en perros, cabras y ovejas, y de más de 200horas en los bovinos. Las 
diferencias en las metodologías de evaluación y el diseño del estudio pueden 
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justificar esta variación, pero incluso en un estudio individual en perros, en el cual se 
empleo una metodología moderna de evaluación (HPLC) se observo una amplia 
variación entre pacientes (6). 
 
3.2.5 Farmacodinamia: 
 
 3.2.5.1 Mecanismo de acción: 
  
El mecanismo de acción exacto no esta bien comprendido en el caso de Babesia 
se piensa que interfiere con la glucólisis aeróbica y la síntesis de ADN (6). 
 
 3.2.5.2 Reacciones adversas: 
 
A la dosis usual, en el ganado domestico, el Diminacene es relativamente libre de 
efectos adversos. En los perros los efectos adversos asociados con dosis 
terapéuticas incluyen vómitos y diarrea, dolor e inflamación en el sitio de 
inyección y disminución transitoria de la presión sanguínea. Muy rara vez (>0.1%) 
puede ocurrir ataxia, convulsiones o muerte (6). 
 
3.3 Oxitetraciclina: 
 
Figura 2. Estructura Oxitetraciclina 
 
 
La oxitetraciclina se obtiene a partir de Streptomyces rimosus. Es una de las tetraciclinas 
mas usadas en la terapéutica veterinaria. Su nombre químico es [4S-
(4α,4a,α,5α,5a,α,6β,12a,α]-4-(dimetilamino)-1,4,4a,5,5a,6,11,12a-octahidro-
3,5,6,10,12,12a-hexahidroxi-6-metil-1,11-dioxo-2-naftacenocarboxamida (8). 
Su peso molecular es de 460,44g/mol y su fórmula condensada C22H24N2O9. Existen las 
formas de sal dihidratada, clorhidrato y sal disodica dihidratada. Se encuentra en 2 
presentaciones: 
De larga acción: con la que se obtienen valores sanguíneos terapéuticos durante 120h 
cuando esta al 20% 
De acción intermedia: que produce valores terapéuticos por alrededor de 78h en dilución 
al 10%. 
En solución acuosa neta la oxitetraciclina pierde la mayor parte de su actividad en tres o 
cuatro días (8). 
 
3.3.1 Indicaciones terapéuticas: 
 
La utilidad clínica de la Oxitetraciclina depende de su concentración en el tejido 
afectado. En abejas enfermedades de las crías, enteritis bacteriana en becerros, 
ovinos y pavos, enteritis y neumonías bacterianas en bovinos, enfermedad crónica 
respiratoria y reducción de la mortalidad por aerosaculitis en pollos, enteritis 
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bacteriana y contra leptospirosis en cerdos (9). 
 
3.3.2 Dosis y vías de administración: 
 
La utilidad clínica de la Oxitetraciclina depende de su concentración en el tejido 
afectado. Para infecciones uterinas se puede administrar por vía IV lenta en dosis de 
11-20 mg/Kg. /2 veces al día, con lo que se logran concentraciones mayores a 5mg/g 
de tejido, superiores con mucho a las CMI de la mayoría de las bacterias 
habitualmente sensibles a este antibiótico (9). 
 
 EN VACAS 
 
La distribución de la Oxitetraciclina en glándula mamaria en el tratamiento de la 
mastitis coniforme obliga a su administración por vía IV en dosis de 11-20mg/kg. De 
esta manera se pueden lograr concentraciones en la glándula de 2.5ug/ml, la cual en 
la CMI para E.Coli. Para vacas con mastitis por E.Coli se administra una dosis de 
20mg/Kg. de Oxitetraciclina por vía IV, y para el tratamiento de la endometris 
infecciosa se recomienda una dosis de 11mg/Kg./ 12h por vía parenteral. 
 
 BOVINOS 
 
En dosis similares a las recién mencionadas, es útil contra actinomicosis, 
actinobacilosis y queratoconjuntivitis. En dosis más altas se le ha usado como segunda 
opción contra leptospirosis en vacas. Se ha utilizado en el tratamiento de 
dermatofitos y anaplasmosis con dosis de 20mg/Kg.; los animales quedan como 
portadores sanos (9). 
 
3.3.3 Contraindicaciones, advertencias y precauciones:  
 
- No administrar clorhidrato de Oxitetraciclina junto con penicilina, ya que los 
medicamentos bacteriostáticos interfieren con la acción bactericida de la penicilina. 
- Como con otros antibióticos, el uso de este medicamento puede aumentar 
excesivamente los organismos no-sensibles. Dejar de usar inmediatamente y llamar a 
un médico veterinario si se presenta algún signo inusual. 
- No utilizar en animales preñados (principalmente en animales en estadios tardíos de 
preñez) puede producir aborto. 
 
3.3.4 Farmacocinética: 
 
Después de absorberse, la Oxitetraciclina llega a sangre y tejidos, cualquiera que sea 
su forma de preparación o vía de administración, por lo que la eficacia clínica de sus 
diferentes formas (base anfótera, sal sódica, clorhidrato) es aproximadamente la 
misma. 
Por vía IM, la Oxitetraciclina se absorbe bastante bien y se detecta en plasma a los 
15min, para alcanzar su cp máx. En 1 h. Mantiene cifras terapéuticas durante 6-12h, 
aproximadamente. Cuando se aplica la Oxitetraciclina por vía IM en vacas, se han 
logrado concentraciones titulares mas homogéneas y altas en el tracto urogenital que 
cuando se aplica diluida en lavados uterinos. Cuando se administra a razón de 
10mg/Kg./vía IV en caballos, se alcanzan concentraciones plasmáticas elevadas a los 
30 min. Después de la inyección; llega al tejido pulmonar y renal (10). 
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3.3.5 Farmacodinamia: 
 
 3.3.5.1 Mecanismo de acción:  
 
Se ha observado que con la administración de Oxitetraciclina se mejora la 
conversión alimenticia y la ganancia diaria de peso, para lo cual se han propuesto 
varias explicaciones:  
 
- Ajusta de manera favorable la flora intestinal, lo que permite un mayor 
aprovechamiento de la síntesis de vitaminas, ya que suprime la presencia de 
microorganismos que normalmente destruyen las vitaminas y algunos otros 
nutrientes. 
- Destruye microorganismos que producen afecciones subclínicas y que mantienen 
a los animales en constante estado de estrés. 
- Adelgaza las paredes intestinales, con lo que se aumenta la permeabilidad y 
facilita la absorción y el aprovechamiento de los alimentos. 
- Permite un mayor ahorro en la utilización de nitrógeno a través del aumento en 
la retención de productos con N asimilable y reduce la excreción de ese 
elemento, de manera que aumenta la biosíntesis en tejidos nitrogenados. 
- Estimula el consumo de agua, lo que permite mayor dispersión y absorción de 
los principios nutritivos (10). 
 
 3.3.5.2: Reacciones adversas: 
 
Con dosis de 130 mg/ Kg. por vía IV en perros se puede inducir nefrotoxicosis 
aguda, a menudo irreversible. También se ha informado de choque anafiláctico 
por la aplicación IV de preparaciones de Oxitetraciclina en vacas, así como 
hipotensión y alteraciones del ritmo cardiaco. 
Se sabe que la administración de tetraciclinas por vía IM produce irritación, y en 
la experiencia de los autores son muchos los casos en que la inyección IM de 
Oxitetraciclina de larga acción a producido abscesos estériles, que a menudo 
afectan el nervio (usualmente el poplíteo), lo cual genera cojeras y parálisis 
flácida permanentes. Es entonces puntualizar que no deben usarse estas 
preparaciones de Oxitetraciclina en pequeñas especies, a riesgo de inutilizar un 
miembro (11). 
 
3.4   Antipirina: 
  
 Figura 3. Estructura Antipirina 
 
 
La Antipirina, DCI: Fenazona, formula molecular C11H12N2O con un peso molecular de 
188.23g/mol. Conocida con otros nombres como 1,2-Dihydro-1,5-dimethyl-2-phenyl-3H-
pyrazol-3-one. 2,3-Dimetil-1-fenil-3-pirazolin-5-ona. Numero CAS 60-80-0, punto de 
fusión 110-113°C. (3). Su aspecto como materia prima es polvo blanco cristalino. Inoloro. 
Muy soluble en agua; estable en condiciones normales (12). 
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  3.4.1 Indicaciones Terapéuticas: 
 
La antipirina es un AINE y  tiene propiedades farmacológicas como analgésico, 
antiinflamatorio y antipirético (13). 
 
3.4.2 Dosis y vías de administración: 
Vía intravenosa o intramuscular profunda. 
- Equinos: a razón de 4.4 mg/Kg. de peso vivo. Se recomienda: 2.5 a 4 mL/100 Kg. el 
día 1, luego 1 2 mL/100 Kg. (por 6 - 8 días). 
 
- Bovinos, porcinos, ovinos, caprinos y camélidos sudamericanos: 5-10 mL/100 Kg. el 
día 1, luego 1.25 - 2.5 mL/100 kg. 
 
- Animales menores: En perros a razón de 20 mg/Kg. de peso vivo, 2 - 3 veces/día (no 
más de 4 mL/animal y por no más de 3 - 4 días).  
 
- Cachorros: 0.1 - 0.3 mL/10 Kg. p.v.; gatos: 0.3 mL/animal (14). 
 
3.4.3 Contraindicaciones, advertencias y precauciones: 
 
- Hipersensibilidad a la antipirina y otros derivados pirazolónicos, No administrar con 
otros AINEs, barbitúricos, sulfamidas, anticoagulantes, anticonvulsivos tipo 
hidantoína o hipoglucemiantes. 
 
- No administrar en animales con hipersensibilidad a otros antiinflamatorios no 
esteroides, animales con enfermedades hepáticas, renales o cardiacas, discrasias 
sanguíneas, coagulopatías, hemoglobinuria, hemorragias o edema. 
 
- No administrar a animales deshidratados pues puede producir daño renal severo. 
 
- No utilizar en dolores viscerales de cualquier etiología, ni por más de siete días. 
 
- No asociar con warfarina o sulfamidas. No usar cuando se sospeche úlcera digestiva, 
defectos de coagulación, disfunción cardiaca, renal o hepática, ni cuando existen 
afecciones tiroideas o alergia a la droga. 
 
- En caso de toxicidad aguda suprimir el tratamiento y aplicar prostaglandinas (14). 
 
3.4.4 Farmacocinética: 
 
La fenazona se absorbe en el tubo digestivo, y se obtiene concentraciones 
plasmáticas máximas al cabo de 1 a 2h de su ingestión. Se distribuye por todos los 
líquidos corporales; las concentraciones en la saliva y en la leche materna alcanzan 
aproximadamente los mismos valores en el plasma. Menos del 10% se une a las 
proteínas plasmáticas y tiene una semivida de eliminación aproximadamente de 12 
horas. Se metaboliza en el hígado a tres metabolitos, dos de ellos se excretan por la 
orina y uno por la bilis (13). 
 
3.4.5 Farmacodinamia: 
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3.4.5.1 Mecanismo de acción: 
 
En el mecanismo de acción de la antipirina, desempeña un papel importante la 
inhibición de la ciclooxigenasa (prostaglandina sintetasa). Este efecto sirve para 
limitar la producción de prostaglandinas (principalmente de las series E y F) que 
participan en el desarrollo de reacciones inflamatorias, dolorosas y febriles. Bajo 
condiciones experimentales, inhibe también la función de los leucocitos 
(quimiotaxis, liberación y/o actividad de enzimas lisosómicas) (14). 
 
3.4.5.2 Reacciones adversas: 
 
- Puede producir trastornos digestivos (irritación en la mucosa gastrointestinal, 
cólicos, diarreas), depresión, anorexia, discrasias sanguíneas, disminución de la 
agregación plaquetaria (petequias, hemorragias), flebopatías y edema. Al primer 
síntoma se aconseja suspender el tratamiento. 
 
- En animales hipersensibles a alguno de los componentes de la fórmula puede 
provocar reacciones de hipersensibilidad o alergia y en algunos animales shock 
anafiláctico (14). 
 
3.5 Validación de métodos analíticos: 
 
               3.5.1 Métodos susceptibles a ser validados: 
 
Son validables los métodos analíticos clasificados en la siguiente forma (15): 
 
- Ensayos de identificación. 
- Ensayos para la identificación del analito de interés de una materia prima o de 
una especialidad farmacéutica. 
- Ensayos para la determinación de características inherentes. (Ejemplo test de 
disolución). 
-  Ensayos de límite de impurezas y de cuantificación de impurezas. 
- Ensayos para la determinación de analitos en líquidos biológicos y en productos 
naturales. 
- Ensayos microbiológicos. 
 
               3.5.2 Entorno legal: 
 
  3.5.2.1 Norma correcta de fabricación de medicamentos: 
 
La norma correcta de fabricación de medicamentos en el capítulo de Control de 
calidad indica que los métodos de análisis deben estar validados. De igual forma 
las Good Manufacturing Practice de los EEUU indican que deben establecerse y 
documentarse la exactitud, sensibilidad, especificidad y  reproducibilidad de los 
métodos analíticos utilizados. (16). 
 
  3.5.2.2 Farmacopeas: 
 
  Validación frente a los métodos oficiales y/o de farmacopeas 
 
Se puede diferenciar entre validación de métodos de análisis de principios activos 
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y especialidades farmacéuticas. 
 
Principios activos de síntesis: los métodos oficiales o de farmacopeas se 
consideran validados siempre y cuando se apliquen a principios activos con la 
misma ruta de síntesis y por lo tanto el mismo perfil de impurezas de aquellos 
para los que fuera redactada la monografía. 
 
Especialidades: No es recomendable considerar ningún método oficial o de 
farmacopea totalmente validado para una especialidad, puesto que oficialmente 
no tendrá los mismos componentes ni la misma proporción de estos. 
 
No obstante pueden emplearse como punto de partida métodos desarrollados 
para especialidades tipo, como pueden ser los de Farmacopea Europea (EP), 
Farmacopea Americana (USP) o Farmacopea Británica (BP), que permitirán obviar 
una gran parte del desarrollo analítico. (16). 
 
 3.5.3 Fases de desarrollo de un método analítico: 
 
No existe una guía oficial que indique la óptima secuencia de experimentos 
analíticos necesarios para el desarrollo de un método, ya que esto depende del 
método en sí mismo. No obstante, el desarrollo lógico de un método analítico 
transcurre en diferentes fases. (17). 
 
  3.5.3.1 Definición de características de practicabilidad: 
 
Han de evaluarse parámetros de practicabilidad del método analítico: precisión 
exigible, sensibilidad deseable, grado de selectividad, tiempo coste, tamaño de 
muestra, calificación del personal, tipo de equipo e instrumentación, condiciones 
de seguridad, entre otras (18). 
 
3.5.3.2 Estudios de estabilidad de la muestra preparada para análisis: 
 
La estabilidad de la muestra preparada para el analizar se evalúa durante la fase 
de desarrollo de los métodos, junto con la robustez. La estabilidad de las 
disoluciones de la muestra, después de su preparación según los métodos de 
análisis, debe ser evaluada de acuerdo al tiempo requerido para su realización. 
Muchos laboratorios utilizan equipos automáticos que procesan muestras durante 
largos periodos de tiempo, con lo que la muestra puede permanecer horas 
preparada antes de ser analizada. De la misma forma debe demostrarse la 
estabilidad de las muestras y patrones preparados si se utilizan durante varios 
días (18). 
 
  3.5.3.3 Pruebas a punto. Características de idoneidad: 
 
La puesta a punto del método analítico, incluye desde los primeros estudios de 
tanteo con patrones, hasta la utilización del método en muestras reales que 
garanticen el buen funcionamiento del sistema en el momento de análisis (18). 
 
El estudio de robustez se utiliza para optimizar y ver la criticidad del valor de los 
parámetros del método antes de validar. A partir de este estudio se definirán las 
características de idoneidad o conjunto de parámetros que garantizan que el 
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sistema responde, en el momento de análisis, a los requisitos fijados. Dichas 
características de reúnen en un ensayo conocidas como ensayo de idoneidad. 
 
La comprobación de la idoneidad forma parte integral del método y debe 
realizarse cada día hasta el inicio del análisis (dependiendo de la duración de 
este, será conveniente realizarlo a intervalos de tiempo), para comprobar el 
correcto funcionamiento del sistema. Los requisitos y parámetros a evaluar en un 
ensayo dependerán del tipo de ensayo. La idoneidad del sistema, es el conjunto 
de ensayos que permiten comprobar en el momento de utilización del método 
que el sistema (analista, reactivos, e instrumentos) es adecuado para llevar a 
cabo la determinación para la que se ha establecido y validado dicho método. 
(18). 
 
  3.5.3.4 Características de fiabilidad: 
 
En esta se permite conocer las características de fiabilidad del método para su 
aplicación rutinaria. Dichas características son las que demuestran la capacidad 
de un método analítico para mantener a lo largo del tiempo los criterios 
fundamentales de validación. Las características de fiabilidad comprenden los 
siete criterios fundamentales de validación. (No necesariamente aplicados a 
todos los casos) y de los que derivan en la práctica todos los parámetros de 
validación (18). 
 
Linealidad, precisión, exactitud, especificidad, intervalo, límite de cuantificación 
y límite de detección. 
 
Los requisitos de las pruebas farmacopeicas varían desde valoraciones analíticas 
muy rigurosas hasta evaluaciones de atributos subjetivos. Considerando esta 
amplia variedad, es lógico que diferentes procedimientos de prueba requieran 
diferentes esquemas de validación. A continuación se indican las categorías de 
pruebas más habituales para las que se exigen datos de validación según la USP 
38:  
 
Categoría I: procedimientos analíticos para la cuantificación de los componentes 
principales de fármacos a granel o ingredientes activos (incluyendo conservantes) 
en productos farmacéuticos terminados. 
 
Categoría II: procedimientos analíticos para la determinación de impurezas en 
fármacos a granel o productos de degradación en productos farmacéuticos 
terminados. Estos procedimientos incluyen análisis cuantitativos y pruebas de 
límite. 
 
Categoría III: procedimientos analíticos para la determinación de las 
características de desempeño (p.ej. disolución, liberación de fármacos, etc.). 
 
Categoría IV: Pruebas de identificación 
Los procedimientos generales ya establecidos (p.ej., determinación volumétrica 
de agua, endotoxinas bacterianas) deben verificarse para establecer su aptitud 
para el uso, tal como su exactitud (y la ausencia de posibles interferencias) 
cuando se usan para un producto nuevo o una materia prima nueva (19). 
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Tabla 1. Datos requeridos para la validación de métodos analíticos (USP 38) 
 
Características de 
Desempeño 
Analítico 
Categoría 
I 
Categoría II 
Categoría 
III 
Categoría 
IV Análisis 
Cuantitativos 
Pruebas 
de 
Limite 
Exactitud Sí Sí * * No 
Precisión Sí Sí No Sí No 
Especificidad Sí Sí Sí * Sí 
Limite de 
Detección 
No No Sí * No 
Limite de 
Cuantificación 
No Sí No * No 
Linealidad Sí Sí No * No 
Intervalo Sí Sí * * No 
*Pueden requerirse, dependiendo de la naturaleza de la prueba específica. 
 
Fuente: Farmacopea USP 38. 2015 
 
 3.6    Características de desempeño analítico: 
  
La validación de un procedimiento analítico es un proceso que establece, mediante 
estudios de laboratorio, que las características de desempeño del procedimiento cumplen 
con los requisitos para las aplicaciones analíticas previstas. Las características de 
desempeño analítico habituales que deben considerarse en la validación de los tipos de 
procedimientos farmacopeicos, se indican y describen a continuación (USP 38): 
 
  3.6.1 Idoneidad: 
 
   3.6.1.1 Definición:  
 
 El test de idoneidad del sistema consiste en un conjunto de ensayos que permiten 
comprobar en el momento de utilización del método, que el sistema, (analista, 
reactivos e instrumental) es adecuado para llevar a cabo la determinación para la 
que se ha establecido y validado dicho método. Por lo tanto el test de idoneidad 
del sistema se ha de entender como parte integrante del procedimiento de 
análisis y requisito previo a su realización. (20).  
 
   3.6.1.2 Ámbito de aplicación: 
 
 El test de idoneidad del sistema es susceptible a emplearse en cualquier 
procedimiento de medida en el que las condiciones analíticas puedan estar 
sometidas a variación de las condiciones operacionales. Este test no solo se debe 
usar en la determinación final sino que puede diseñarse con el fin de comprobar 
la idoneidad de cualquier etapa del procedimiento, como por ejemplo la 
preparación de la muestra. (20). 
 
3.6.1.3 Procedimiento de determinación de la idoneidad: 
 
El test de idoneidad del sistema debe encontrarse vinculado de forma directa a 
las características del método analítico para el que se estableció, ya que debe 
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reflejar su viabilidad en el momento de emplearlo. Los requisitos que debe 
cumplir el método analítico se establecen desde la primera fase de desarrollo, 
aunque en esos momentos no es posible concretar la prueba que permitirá 
comprobarlos. Durante este periodo será suficiente el registro de la evolución de 
los distintos parámetros analíticos a lo largo del tiempo y la comprobación de la 
precisión del sistema realizando medidas repetidas de una misma preparación de 
la muestra. (20). 
 
  3.6.2 Precisión: 
 
  3.6.2.1 Definición: 
 
La precisión de un procedimiento analítico es el grado de concordancia entre los 
resultados de las pruebas individuales cuando se aplica el procedimiento 
repetidamente a múltiples muestreos de una muestra homogénea. La precisión de 
un procedimiento analítico habitualmente se expresa como la desviación estándar 
o la desviación estándar relativa (coeficiente de variación) de una serie de 
mediciones (19). 
 
El objeto de estudio de la precisión en conocer la variabilidad o el más-menos del 
método de ensayo. Esta variabilidad es debida a errores aleatorios inherentes a 
todo método de ensayo. Como consecuencia de la existencia de estos errores, los 
análisis efectuados sobre las muestras idénticas, en las mismas circunstancias, no 
conducen generalmente a resultados idénticos. Los factores susceptibles a influir 
sobre los resultados de un ensayo no pueden ser siempre controlados (analista, 
equipo instrumental, reactivos, tiempo, entre otros.) de aquí la importancia del 
estudio de la precisión (21). 
 
  3.6.2.2 Diferentes estudios de la precisión: 
 
  Figura 4. Diferentes tipos de estudio en la precisión: (21). 
  
 
Repetibilidad: estudia la variabilidad del método efectuando una serie de análisis 
sobre la misma muestra en las mismas condiciones operativas (por un mismo 
analista, con los mismos aparatos y reactivos, etc.), en el mismo laboratorio y en 
un periodo de tiempo corto. 
 
Precisión intermedia: estudia la variabilidad el método efectuando una serie de 
análisis sobre la misma muestra pero en condiciones operativas diferentes 
(diferentes analistas, aparatos, días, etc.) y en un mismo laboratorio. 
 
PRECISION 
Repetibilidad Reproducibilidad Precisión Intermedia 
Repetibilidad del 
Método 
Repetibilidad 
Instrumental 
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En la tabla 2 (Hubber, 1999) se resumen los factores que pueden o no variar en el 
estudio de repetibilidad, precisión intermedia y reproducibilidad. (22). 
 
  Tabla 2. Variación de factores en el estudio de la precisión 
 
 
Repetibilidad 
Precisión 
Reproducibilidad 
Inmediata 
Instrumento Igual Diferente Diferente 
DIA de análisis Igual Diferente Diferente 
Analista Igual Diferente Diferente 
Otros Factores Igual Diferente Diferente 
Laboratorio Igual Igual Diferente 
 
  3.6.2.3 Ámbito de aplicación:  
 
Según la ICH Q2B el estudio de la precisión se debe realizar únicamente para la 
determinación cuantitativa de principios activos y cuantificación de impurezas. 
Por lo tanto la evaluación de la precisión no es necesaria ni en el ensayo de 
identificación ni en el test de límite de impurezas. (22). 
 
  3.6.2.4 Determinación: 
 
La precisión de un procedimiento analítico se determina mediante el análisis de 
un número suficiente de alícuotas de una muestra homogénea que permita 
calcular estadísticamente estimaciones validas de la desviación estándar  o de la 
desviación estándar relativa (coeficiente de variación). Los análisis en este 
contexto son análisis independientes de muestras que se han llevado a cabo 
mediante el procedimiento analítico completo, desde la preparación de las 
muestras hasta el resultado final de las pruebas (23). 
 
  3.6.3 Exactitud o porcentaje de recuperación: 
 
    3.6.3.1 Definición:  
 
La exactitud o porcentaje de recuperación de un procedimiento analítico es la 
proximidad entre los resultados de la prueba obtenidos mediante ese 
procedimiento y el valor verdadero. La exactitud de un procedimiento analítico 
debe establecerse en todo su intervalo. 
La exactitud se calcula como el porcentaje de recuperación de la cantidad 
valorada con respecto a la cantidad conocida de analito añadida a la muestra, o 
como la diferencia entre la media de la valoración y el valor verdadero aceptado, 
considerando los intervalos de confianza (24). 
 
De la definición de exactitud surge el principal problema: cuál es el valor 
verdadero del analito en la muestra, el valor verdadero en muchos casos se 
desconoce. No obstante cuando se dispone de patrones de referencia 
certificados, el valor de dicho patrón es el que se acepta como valor verdadero y 
la exactitud puede evaluarse aplicando el método sobre dicho patrón, o bien 
analizando muestras de placebo o de problema ha las que se ha añadido una 
cantidad conocida de dicho patrón. También se acepta la comparación de 
resultados con un método de referencia validado del que ya se ha demostrado su 
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exactitud; entonces el valor verdadero es el que se obtiene con dicho método de 
referencia y se compara con el valor hallado con el método nuevo que se quiere 
validar (24). 
 
3.6.3.2 Ámbito de aplicación: 
 
Según la guía (ICH, Q2A) debe ensayarse la exactitud en los métodos de análisis 
para la valoración de materia prima y en producto terminado y en métodos de 
análisis de cuantificación de impurezas, según la USP 35 también debe evaluarse 
en métodos de análisis de estudios de la velocidad de disolución. (24). 
 
   3.6.3.3 Procedimiento de determinación de la exactitud: 
 
La exactitud debe demostrarse en todo rango especificado para el método 
analítico se recomienda un mínimo de 9 determinaciones sobre 3 niveles de 
concentración del analito que cubran el rango especificado. En función del tipo 
de método a validar y de cada caso concreto se deberá tener en cuenta el rango 
de concentraciones de trabajo: 
Riqueza de un principio activo en materia prima o en producto acabado: 80 – 
120% 
Impurezas: desde el 50% del nivel de especificación hasta el 120% de dicho nivel. 
 
La exactitud se expresa como porcentaje de recuperación en la valoración de una 
cantidad conocida de analito añadida sobre la muestra o como la diferencia entre 
la medida obtenida y el valor aceptado como verdadero junto con los intervalos 
de confianza (25). 
 
  3.6.4 Linealidad y rango:  
 
   3.6.4.1 Definición de linealidad: 
 
La linealidad de un procedimiento analítico es su capacidad para obtener 
resultados de prueba que sean proporcionales ya sea directamente, o por medio 
de una transformación matemática bien definida, a la concentración de analito 
en muestras en un intervalo dado. En esta seccion, la linealidad se refiere a la 
linealidad de la relacion entre la concentracion y la medida de valoración (26). 
 
   3.6.4.2 Definición de rango: 
 
El rango se define como el intervalo de un procedimiento analítico. Es la 
amplitud entre las concentraciones inferior y superior del analito en la cual se 
puede determinar al analito con un nivel adecuado de precisión, exactitud y 
linealidad utilizando el procedimiento según se describe por escrito. El intervalo 
se expresa normalmente en las mismas unidades que los resultados de la prueba 
(por ejemplo, porcentaje, partes por millón) obtenidos mediante el 
procedimiento analítico (26). 
 
 
3.6.4.3 Ambito de aplicación:  
 
Según la ICH Q2A se recomienda estudiar la linealidad en todos los metodos del 
tipo cuantitativo. 
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   3.6.4.4 Determinación de linealidad e intervalo: 
 
La linealidad debe establecerse en el intervalo completo del procedimiento 
analitico. Deberia establecerse inicialmente mediante examen visual de un 
grafico de señales en funcion de la concentracion de analito del contenido. Si 
parece existir una relacion lineal, lo resultados de la prueba deberian 
establecerse mediante metodos estadisticos adecuados (p.ej., mediante el 
calculo de una linea de regresion por el metodo de los cuadrados minimos). Los 
datos obtenidos a partir de la linea de regresion pueden ser utiles para 
proporcionar estimaciones matematicas del grado de linealidad. Se deberian 
presentar el coeficiente de correlación, la intersección con el eje de ordenadas, 
la pendiente de la linea de regresion y la suma de los cuadrados residuales. 
El intervalo del procedimiento se valida verificando que el procedimiento 
analitico proporciona presición, exactitud y linealidad aceptables cuando se 
aplica a muestras que contienen el analito en el extremo del intervalo, al igual 
que dentro del intervalo. (26). 
La ICH recomienda que, para establecer la linealidad, se utilicen normalmente un 
minimo de cinco concentraciones. Tambien recomienda que se consideren los 
intervalos especificados minimos que se indican a continuacion: 
 
Valoración de un farmaco (o de un producto terminado): de 80% a 120% de la 
concentración de prueba. 
 
Determinacion de una impureza: de 50% a 120% del criterio de aceptación. 
 
Para uniformidad del contenido: un minimo de 70% a 130% de la concentración de 
prueba, a no ser que se justifique un intervalo más amplio o más apropiado, 
basandose en la naturaleza de la forma farmaceutica. 
 
Para pruebas de disolución: +/- 20% por encima del intervalo especificado (p.ej., 
si los criterios de aceptación de un producto de liberación controlada cubren una 
región de 30%, despues de 1 hora, y hasta 90%, despues de 24 horas, el intervalo 
validado seria de 10% a 110% de la cantidad declarada) (26). 
 
 3.6.5 Selectividad ó Especificidad: 
 
  3.6.5.1 Definición:  
 
Los documentos ICH definen especificidad como la capacidad de evaluar de 
manera inequívoca el analito en presencia de aquellos componentes cuya 
presencia resulta previsible, tales como impurezas, productos de degradación y 
componentes de la matriz. La falta de especificidad de un procedimiento 
analítico individual puede compensarse usando otros procedimientos analíticos 
complementarios. Otras autoridades internacionales de reconocido prestigio 
(IUPAC, AOAC-I) han preferido el término selectividad reservando especificidad 
para procedimientos que resulten completamente selectivos. Para las pruebas 
que se indican a continuación, la definición anterior tiene las siguientes 
implicancias (27): 
 
  Prueba de identificación: Garantizan la identidad del analito. 
 
Prueba de pureza: garantizan que todos los procedimientos analíticos efectuados 
permiten declarar con exactitudes contenido de impurezas de un analito (por 
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ejemplo pruebas de sustancias relacionadas, límite de metales pesados, 
impurezas orgánicas volátiles). 
 
Valoraciones: proporcionan resultado exacto, que permite una declaración exacta 
del contenido o potencia del analito en una muestra (25).  
 
   3.6.5.2 Ámbito de aplicación: 
 
 En el análisis farmacéutico la tendencia mayoritaria es la utilización de métodos 
los más selectivos posibles, en los que la presencia de otros componentes tiene 
escasa influencia en los resultados, por ejemplo métodos cromatográficos. No 
obstante se pueden utilizar métodos poco específicos (por ejemplo 
potenciométricos o espectrofotométricos) si existen métodos complementarios 
que demuestren la ausencia de sustancias que puedan interferir. De hecho es muy 
difícil declarar que no existe la posibilidad de encontrar alguna sustancia, hasta 
el momento desconocida que interfiera. Tambien se puede dar el caso contrario, 
de hallar alguna posible interferencia que en la práctica diaria sea improbable 
que se produzca. 
 
 Para efectuar estudios de selectividad se precisa la máxima información sobre 
impurezas y productos de degradación potencialmente presentes en la muestra, 
así como sobre posibles interferencias debido a excipientes u otros componentes. 
 
 El estudio de la selectividad es uno de los parámetros de mayor importancia 
dentro de la validación de un método analítico. Atendiendo a criterios técnicos, 
se debe establecer, en cada caso, hasta qué punto se debe buscar interferencias 
(con excipientes, impurezas y productos de degradación), debido a la 
imposibilidad de reflejar todas las situaciones y consideraciones posibles. (28). 
 
  3.6.5.3 Determinación: 
 
En análisis cualitativos (pruebas de identificación), debe demostrarse la 
capacidad de distinguir compuestos de estructura estrechamente relacionada 
cuya presencia resulta probable. Esta capacidad debería confirmarse mediante la 
obtención de resultados positivos a partir de muestras que contengan el analito 
(quizás mediante comparación con un material de referencia conocido), junto 
con resultados negativos de muestras que no contengan dicho analito, y mediante 
la confirmación de que no se obtiene una respuesta positiva de materiales con 
estructura similar o estrechamente relacionada a la del analito. 
En un procedimiento analítico, para impurezas, la especificidad puede 
establecerse mediante la adición al fármaco o producto farmacéutico de una 
cantidad conocida de impurezas en concentraciones adecuadas, y la 
demostración de que estas impurezas se determinan con exactitud y precisión 
adecuadas. 
 
En una valoración, la demostración de especificad requiere evidencia de que el 
procedimiento no resulta afectado por la presencia de impurezas o excipientes. 
En la práctica, esto puede hacerse agregando al fármaco o producto farmacéutico 
una cantidad conocida de excipientes o de impurezas en concentraciones 
adecuadas, y demostrando que el resultado del análisis no resulta afectado por la 
presencia de estos materiales extraños. 
Si no se dispone de estándares de impureza o de los productos de degradación, 
puede demostrarse la especificidad comparando los resultados de las pruebas de 
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muestras que contengan impurezas o productos de degradación con los de un 
segundo procedimiento bien caracterizado (p.ej., un procedimiento farmacopeico 
u otro procedimiento validado). Estas comparaciones deberían incluir muestras 
sometidas a condiciones forzadas relevantes (p.ej., luz, calor, humedad, 
hidrólisis acida/alcalina y oxidación). En una valoración, deben compararsen los 
resultados; en pruebas de impureza cromatográfica, deben compararse los 
perfiles de impureza (27). 
 
 3.6.6 Limite de detección: 
 
  3.6.6.1 Definición: 
 
El límite de detección es una característica de las pruebas limite. Es la cantidad 
mínima de analito en una muestra que puede detectarse, aunque no 
necesariamente cuantificarse, en las condiciones experimentales indicadas. Las 
pruebas de límite simplemente comprueban que la cantidad de analito se 
encuentra por encima o por debajo de un nivel determinado. El limite de 
detección se expresa habitualmente como concentración del analito en la 
muestra (29). 
 
  3.6.6.2 Ámbito de aplicación: 
 
Se establece necesaria la determinación del límite de detección en métodos de 
análisis destinados a la evaluación de impurezas mediante ensayos límite. En 
estos ensayos simplemente se determina si la cantidad de impurezas presentes en 
la muestra es superior o no al límite establecido en especificaciones, sin dar un 
valor numérico. Se trata de demostrar de esta forma que el método es realmente 
capaz de detectar la concentración límite y superior (29). 
 
  3.6.6.3 Determinación: 
 
Para procedimientos no intrumentales, el limite de detección se determina 
generalmente mediante el analisis de muestras con concentraciones conocidas de 
analito, estableciendo el nivel minimo de analito que puede detectarse 
confiablemente. 
Para procedimientos instrumentales, se puede utilizar el mismo enfoque que para 
procedimientos no instrumentales. 
En el caso de procedimientos presentados para su consideracion como 
procedimientos farmacopeicos oficiales, casi nunca es necesario determinar el 
limite de detección real. 
Más bien, debe demostrarse que el limite de detección es lo suficientemente bajo 
mediante el análisis de muestras con concentraciones conocidas de analito 
superiores e inferiores al nivel de detección requerido. Por ejemplo, si se 
requiere detectar una impureza con una concentración del 0.1% deberia 
demostrarse que el procedimiento detectará de modo confiable la impureza a esa 
concentración. 
 
En el caso de procedimientos analíticos instrumentales que presentan ruido de 
fondo, los documentos ICH describen un enfoque usual, que consiste en comparar 
las señales medidas a partir de muestras con bajas concentraciones conocidas de 
analito con las de muestra blanco. Se establece la concentración minima a la que 
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puede detectarse confiablemente un analito. La relaciones señal-ruido 
habitualmente aceptables son de 2:1 ó 3:1 (27). 
 
3.6.6.4 Procedimiento de determinación del limite de detección: 
 
El método se basa en el examen visual, y según ICH Q2B, el límite de detección 
se puede determinar a partir del análisis de muestras con concentraciones 
conocidas y decrecientes del analito, estableciéndose visualmente la mínima 
concentración detectable como aquella concentración limite (30). 
 
   3.6.7 Limite de cuantificación:  
 
   3.6.7.1 Definición: 
 
El limite de cuantificación es una característica de las valoraciones cuantitativas 
de compuestos que se encuentran en baja concentración en la matriz de una 
muestra, tales como: Impurezas en fármacos a granel y productos de degradación 
en productos farmacéuticos terminados. Es la mínima cantidad de analito en una 
muestra que se puede determinar con precisión y exactitud aceptables en las 
condiciones experimentales indicadas (29). 
 
   3.6.7.2  Ámbito de aplicación: 
 
Se considera establecer el límite cuantificación en métodos destinados a la 
determinación numérica de impurezas (29). 
 
   3.6.7.3 Determinación: 
 
Para procedimientos no instrumentales, el límite de cuantificación de determina 
habitualmente mediante el análisis de muestras con concentraciones conocidas 
de analito, estableciendo el nivel mínimo de analito que se puede determinar con 
exactitud y precisión aceptables. 
Para procedimientos instrumentales, se puede utilizar el mismo enfoque que para 
procedimientos no instrumentales. 
En el caso de procedimientos presentados para su consideración como 
procedimientos farmacopeicos oficiales, casi nunca resulta necesario determinar 
el límite de cuantificación real. Más bien, debe demostrarse que el límite de 
cuantificación es lo suficientemente bajo mediante el análisis de muestras con 
concentraciones conocidas de analito superiores e inferiores al nivel de 
cuantificación (27). 
 
   3.6.7.4 Procedimiento de determinación del límite de cuantificación: 
 
Al igual que en la determinación del límite de detección, el método se basa en el 
examen visual y también puede determinarse a partir del análisis de muestras 
con concentraciones conocidas y decrecientes del analito, estableciéndose 
visualmente la mínima concentración detectable como aquella concentración 
limite que permite cuantificar con razonable precisión y exactitud la señal 
obtenida (29). 
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4. MATERIALES Y METODOLOGIA: 
 
4.1 Materiales y equipos: 
 
     4.1.1 Materiales: 
 
 Balones aforados de 25ml – Clase A 
 Balones aforados de 50ml – Clase A 
 Balones aforados de 100ml – Clase A 
 Balón aforado de 1000ml – Clase A 
 Pipetas aforadas de 1ml 
 Pipeta aforada de 5ml 
 Picnómetro 
 Pera succionadora 
 Viales 
 Filtro millex 0.45micras  
 Papel de filtro whatman 
 Jeringa desechable 
 Columna Hypersil Gold 100 x 4.6 mm 5m 
 
     4.1.2 Equipos: 
 
 Balanza analítica Ohaus Discovery 
 Equipo de filtración millipore QPAK 1E 
 Bomba de vacio sartorius Stedim biotech 
 Potenciómetro Schott Instruments Lab 860 
 Cromatografo liquido HPLC – Thermo Surveyor 
 
4.2 Estándares y reactivos: 
 
 Diminacene diaceturato estándar secundario Lote: PS049575 
 Oxitetraciclina estándar secundario Lote: 131209-8 
 Antipirina estándar secundario Lote: 2314030201 
 Agua HPLC obtenida del Milli Q 
 Acetonitrilo JT Baker Lote: P35C60 
 Metanol JT Baker Lote: P11C26 
 Fosfato monobásico de potasio Merck Lote: A757071 
 Acido fosfórico Merck Lote: K45500873 
 
4.3 Metodología:  
 
En el desarrollo de la metodología se uso la técnica analítica y el protocolo de validación 
(Ver Anexo N°7 y 8) donde  se establecen cada uno de los parámetros a evaluar y validar, 
se establecieron las condiciones cromatografícas del equipo, el buffer, las muestras y 
estándares para cada uno de los parámetros a evaluar, se procesaron los datos obtenidos 
en las tablas establecidas para cada prueba. Para poder estandarizar cada una de las 
condiciones de la técnica se hicieron pruebas variando el flujo, los porcentajes de los 
reactivos en la mezcla del buffer y las medidas de la columna que se usaría en el estudio 
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de validación, al realizar ensayos y obtener datos satisfactorios en cuanto a la resolución, 
platos teóricos, identificación y valoración de los principios activos, confirmando que los 
picos salían en tiempo de retención diferentes y se podían identificar por separado en un 
mismo cromatograma las condiciones que se usaron quedaron establecidas en cada de los 
ítems siguientes. Durante el proceso de estandarización de la técnica se establecieron la 
concentraciones finales tanto para la preparación del estándar como la preparación de 
las muestras en lo que tiene que ver a su concentración de Diminazene, Oxitetraciclina y 
antipirina. Estas luego se tomaron  como la concentración del 100% que se requirió para 
alguno de los parámetros a validar. 
 
El procedimiento detallado utilizado para desarrollar las pruebas a realizar para cada uno 
de los parámetros a realizar como son: preparación del diluyente N°1, preparación  del 
diluyente N°2, preparación del producto y del placebo, preparación del estándar y la 
muestra 100%, preparación de la muestra para evaluar la idoneidad del sistema, 
preparación de la muestra para evaluar la repetibilidad del sistema, preparación de las 
muestras para determinación de los porcentajes de recuperación del 80%, 100% y 120%, 
preparación de las muestras para precisión intermedia, preparación de las muestras para 
determinación de la linealidad del método y del sistema a concentraciones del 80%, 90%, 
100%, 110% y 120%, preparación de las muestras para determinar la selectividad del 
método: degradaciones por hidrólisis acida, básica, oxidación, fotolisis y termólisis y 
preparación de las muestras de los limites de detección y cuantificación se describen 
detalladamente en el protocolo de validación anexo N° 2 
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5. RESULTADOS Y DISCUSIÓN 
 
RESULTADOS  VALIDACION DE TECNICAS ANALITICAS 
        
PRODUCTO:  Diminazene Diaceturato, Oxitetraciclina y Antipirina 
     
5.1. Resultados      
5.1.1 Diminazene diaceturato 
        
PARAMETRO ESPECIFICACION RESULTADO CONCEPTO 
IDONEIDAD DEL SISTEMA 
Platos teóricos:    Mínimo 2000 2734 
CUMPLE 
Asimetría: < 2,0 1,337 
SELECTIVIDAD 
La técnica analítica es selectiva 
con respecto a los productos de 
degradación generados por los 
métodos presentados. Es decir que 
los picos de los productos de 
degradación del principio activo o 
de los excipientes de la 
formulación no presentan tiempos 
de retención similares al tiempo de 
retención de la señal principal del 
principio activo.  
Se encontró que los auxiliares de 
formulación y los productos de 
degradación no interfieren en la 
determinación del principio activo 
por lo que se concluye que la 
técnica puede ser usada para la 
valoración y las prueba de 
estabilidad. 
CUMPLE 
L
IN
E
A
L
ID
A
D
 D
E
L
 S
IS
T
E
M
A
 
Coeficiente de 
Correlación 
> 0,995 1,000 CUMPLE 
Test de 
hipótesis para 
la pendiente 
Texp > Ttabla    El valor de la 
pendiente es significativamente ≠ 0 
226,6854 CUMPLE 
Test de 
hipótesis para 
el intercepto 
Texp < Ttabla  El valor del 
intercepto no es significativamente 
≠ 0 
-0,0235 CUMPLE 
Test de 
hipótesis para 
el Coeficiente 
de correlación 
Texp > Ttabla    Existe correlación 
entre concentración y respuesta 
226,6854 CUMPLE 
Anova 
regresión 
Fexp > Ftab 
La regresión es estadísticamente 
representativa 
24174,54 CUMPLE 
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Anova 
linealidad 
Fexp < F tabla 
El comportamiento del método es 
lineal y la falta de ajuste no es 
representativa 
-1,2947 
CUMPLE 
Ttabla 2,16 - Ftabla 4,96 
L
IN
E
A
L
ID
A
D
 D
E
L
 M
E
T
O
D
O
 
Coeficiente de 
Correlación 
> 0,995 0,995 CUMPLE 
Test de 
hipótesis para 
la pendiente 
Texp > Ttabla    El valor de la 
pendiente es significativamente ≠ 0 
48,9976 CUMPLE 
Test de 
hipótesis para 
el intercepto 
Texp< Ttabla  El valor del 
intercepto no es significativamente 
≠ 0 
6,8668  NO CUMPLE 
Test  de 
hipótesis para 
el Coeficiente 
de correlación 
Texp > Ttabla    Existe correlación 
entre concentración y respuesta 
48,9976 CUMPLE 
Anova 
regresión 
Fexp > Ftab 
La regresión es estadísticamente 
representativa 
1753,80 CUMPLE 
Anova 
linealidad 
Fexp < F tabla 
El comportamiento del método es 
lineal y la falta de ajuste no es 
representativa 
-0,1678 
CUMPLE 
Ttabla 2,16 - Ftabla 4,96 
PRECISION SISTEMA Coeficiente de variación  Max 2.0% 0,23% CUMPLE 
PRECISION INTERMEDIA 
Coeficiente de variación (CV)  
entre analistas          max 4.0% 
0,89% CUMPLE 
Coeficiente de variación (CV) entre 
días y analistas max 4.0% 
0,03% CUMPLE 
EXACTITUD 
Porcentaje de Recuperación (%R)                             
97,0 %-103,0 % 
80%= 98.19% 100%= 98.17% 
CUMPLE 
120%= 98.50% 
LIMITE DETECCION (LD)  N/A 0,8057 ug/mL N/A 
LIMITE DE CUANTIFICACION 
(LC) 
N/A 1,0166 ug/mL N/A 
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5.1.2 Principio activo Oxitetraciclina 
 
        
PARAMETRO ESPECIFICACION RESULTADO CONCEPTO 
IDONEIDAD DEL SISTEMA 
Platos teóricos:    Mínimo 2000 5721 
CUMPLE 
Asimetría: < 2,0 0,924 
SELECTIVIDAD 
 
 
La técnica analítica es selectiva 
con respecto a los productos de 
degradación generados por los 
métodos presentados. Es decir que 
los picos de los productos de 
degradación del principio activo o 
de los excipientes de la 
formulación no presentan tiempos 
de retención similares al tiempo de 
retención de la señal principal del 
principio activo.  
Se encontró que los auxiliares de 
formulación y los productos de 
degradación no interfieren en la 
determinación del principio activo 
por lo que se concluye que la 
técnica puede ser usada para la 
valoración y las prueba de 
estabilidad 
CUMPLE 
L
IN
E
A
L
ID
A
D
 D
E
L
 S
IS
T
E
M
A
 
Coeficiente de 
Correlación 
> 0,995 1,000 CUMPLE 
Test de 
hipótesis para 
la pendiente 
Texp > Ttabla    El valor de la 
pendiente es significativamente ≠ 0 
509,8219 CUMPLE 
Test de 
hipótesis para 
el intercepto 
Texp < Ttabla  El valor del 
intercepto no es significativamente 
≠ 0 
-0,4926 CUMPLE 
Test de 
hipótesis para 
el Coeficiente 
de correlación 
Texp > Ttabla    Existe correlación 
entre concentración y respuesta 
509,8219 CUMPLE 
Anova 
regresión 
Fexp > Ftab 
La regresión es estadísticamente 
representativa 
153885,61 CUMPLE 
Anova 
linealidad 
Fexp < F tabla 
El comportamiento del método es 
lineal y la falta de ajuste no es 
representativa 
-0,7678 
CUMPLE 
Ttabla 2,16 - Ftabla 4,96 
L
IN
E
A
L
ID
A
D
 
D
E
L
 
M
E
T
O
D
O
 Coeficiente de 
Correlación 
> 0,995 0,995 CUMPLE 
Test de 
hipótesis para 
la pendiente 
Texp > Ttabla    El valor de la 
pendiente es significativamente ≠ 0 
51,2330 CUMPLE 
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Test de 
hipótesis para 
el intercepto 
Texp< Ttabla  El valor del 
intercepto no es significativamente 
≠ 0 
-1,9547 CUMPLE 
Test  el 
Coeficiente de 
correlación 
Texp > Ttabla    Existe correlación 
entre concentración y respuesta 
51,2330 CUMPLE 
Anova 
regresión 
Fexp > Ftab 
La regresión es estadísticamente 
representativa 
1478,89 CUMPLE 
Anova 
linealidad 
Fexp < F tabla 
El comportamiento del método es 
lineal y la falta de ajuste no es 
representativa 
-0,8918 
CUMPLE 
Ttabla 2,16 - Ftabla 4,96 
PRECISION SISTEMA Coeficiente de variación  Max 2.0% 0,05% CUMPLE 
PRECISION INTERMEDIA 
Coeficiente de variación (CV)  
entre analistas          max 4.0% 
0,50% CUMPLE 
Coeficiente de variación (CV) entre 
días y analistas max 4.0% 
1,63% CUMPLE 
EXACTITUD 
Porcentaje de Recuperación (%R)                         
97,0 %-103,0 % 
80%= 97.77% 100%= 98.23% 
CUMPLE 
120%= 98.95% 
LIMITE DETECCION (LD)  N/A 0,0237 ug/mL N/A 
LIMITE DE CUANTIFICACION 
(LC) 
N/A 0,0329 ug/mL N/A 
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5.1.3 Principio activo Antipirina 
 
        
PARAMETRO ESPECIFICACION RESULTADO CONCEPTO 
IDONEIDAD DEL SISTEMA 
Platos teóricos:    Mínimo 2000 8268 CUMPLE 
  
CUMPLE 
Asimetría: < 2,0 1,002 
SELECTIVIDAD 
La técnica analítica es selectiva 
con respecto a los productos de 
degradación generados por los 
métodos presentados. Es decir que 
los picos de los productos de 
degradación del principio activo o 
de los excipientes de la 
formulación no presentan tiempos 
de retención similares al tiempo de 
retención de la señal principal del 
principio activo.  
Se encontró que los auxiliares de 
formulación y los productos de 
degradación no interfieren en la 
determinación del principio activo 
por lo que se concluye que la 
técnica puede ser usada para la 
valoración y las prueba de 
estabilidad 
CUMPLE 
L
IN
E
A
L
ID
A
D
 D
E
L
 S
IS
T
E
M
A
 
Coeficiente de 
Correlación 
> 0,995 1,000 CUMPLE 
Test de 
hipótesis para 
la pendiente 
Texp > Ttabla    El valor de la 
pendiente es significativamente ≠ 0 
319,0476 CUMPLE 
Test de 
hipótesis para 
el intercepto 
Texp < Ttabla  El valor del 
intercepto no es significativamente 
≠ 0 
-0,4609 CUMPLE 
Test de 
hipótesis para 
el Coeficiente 
de correlación 
Texp > Ttabla    Existe correlación 
entre concentración y respuesta 
319,0476 CUMPLE 
Anova 
regresión 
Fexp > Ftab 
La regresión es estadísticamente 
representativa 
71316,08 CUMPLE 
Anova 
linealidad 
Fexp < F tabla 
El comportamiento del método es 
lineal y la falta de ajuste no es 
representativa 
-0,2974 
CUMPLE 
Ttabla 2,16 - Ftabla 4,96 
L
IN
E
A
L
ID
A
D
 
D
E
L
 
M
E
T
O
D
O
 Coeficiente de 
Correlación 
> 0,995 0,996 CUMPLE 
Test de 
hipótesis para 
la pendiente 
Texp > Ttabla    El valor de la 
pendiente es significativamente ≠ 0 
58,2410 CUMPLE 
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Test de 
hipótesis para 
el intercepto 
Texp< Ttabla  El valor del 
intercepto no es significativamente 
≠ 0 
-2,4755 CUMPLE 
Test  el 
Coeficiente de 
correlación 
Texp > Ttabla    Existe correlación 
entre concentración y respuesta 
58,2410 CUMPLE 
Anova 
regresión 
Fexp > Ftab 
La regresión es estadísticamente 
representativa 
1850,58 CUMPLE 
Anova 
linealidad 
Fexp < F tabla 
El comportamiento del método es 
lineal y la falta de ajuste no es 
representativa 
-0,9692 
CUMPLE 
Ttabla 2,16 - Ftabla 4,96 
PRECISION SISTEMA Coeficiente de variación  Max 2.0% 0,02% CUMPLE 
PRECISION INTERMEDIA 
Coeficiente de variación (CV)  
entre analistas          max 4.0% 
0,39% CUMPLE 
Coeficiente de variación (CV) entre 
días y analistas max 4.0% 
0,89% CUMPLE 
EXACTITUD 
Porcentaje de Recuperación (%R)                        
97,0 %-103,0 % 
80%= 101.31% 100%= 101.99% 
CUMPLE 
120%= 102,85%  
LIMITE DETECCION (LD)  N/A 0,7678 ug/mL N/A 
LIMITE DE CUANTIFICACION 
(LC) 
N/A 1,2120 ug/mL N/A 
 
  
 5.2 Idoneidad 
 
Se preparo una muestra al 100% con los tres principios activos a analizar siguiendo el paso 
de preparación de estándares establecido en la información de la técnica analítica anexo 
8. Se ingresaron los datos al formato establecido de validación para los cálculos, los 
criterios establecidos para la idoneidad es de un numero de plato teóricos >2000, un 
factor de asimetria <2,0% y una resolución de >2,0%, al obtener los promedios para cada 
principio activo los resultados en el caso del Diminazene diaceturato fueron de 2734 
platos teóricos y 1,337% en el factor de asimetria, para la Oxitetraciclina los platos 
teóricos fueron de 5721 y 0.924% de asimetria y por ultimo para la Antipirina el numero 
de platos teóricos fue de 8268 y 1,002% de asimetria, entre el Diminazene y la 
Oxitetraciclina la resolución fue de 14,81 y entre la Oxitetraciclina y la antipirina de 4,54 
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cumpliendo con el parámetro de que la resolución debe ser mayor de 2,0%. Los tres 
principios activos cumplieron con los criterios de aceptación establecidos en esta prueba, 
en el anexo 9 se puede observar el promedio, el RSD y la resolución de cada prueba y los 
cromatogramas de cada repetición, se comprobó que al usar el método este es adecuado 
para la determinación que se estableció. De acuerdo a los resultados que se observaron 
para cada principio activo con respecto a los platos teóricos, el factor de asimetría y la 
resolución se pudo comprobar que estos cumplen la especificación farmacopeica lo cual 
nos permite asegurar que los platos teóricos es una medida de la eficiencia de la columna 
y que en el momento del análisis la eficiencia de la columna es el adecuado y la forma de 
los picos cromatograficos se ajusta a lo recomendado para estos casos que corresponde a 
una forma simétrica de campana de Gauss. 
 
5.3 Selectividad 
 
El método tiene la capacidad de diferenciar precisa y específicamente los principios 
activos de Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina en presencia de los demás 
componentes como lo son los diluyentes, los auxiliares de formulación y los posibles 
productos de degradación.  En el anexo 15 se puede ver el comportamiento de cada 
principio activo para cada una de las condiciones de estrés a las que fueron sometidas, se 
puede ver que los tres principios activos disminuyeron las áreas cuando se sometieron a 
las condiciones de estrés, pero los tiempos de retención establecidos durante toda la 
validación se mantuvieron. Los picos en los cromatogramas para las pruebas de lectura 
del estándar y la muestra cuando se sometieron a oxidación, la hidrólisis básica, hidrólisis 
acida, fotolisis y termólisis se mantuvieron constantes indicando la identificación 
adecuada de cada uno de los principios activos. Como resultado de la prueba de 
oxidación y fotolisis se observo la presencia de productos de degradación de cada uno de 
los principios activos siendo más prominentes los de fotolisis. En la prueba de termólisis 
es donde mas se presenta degradación para el caso del Diminazene sin embargo como en 
el caso anterior el tiempo de retención de la señal principal del Diminazene se mantiene 
en su valor de referencia cuando se determina a una longitud de onda de 240nm que es la 
longitud de onda de máxima absorción para este principio activo. Debido a que el 
diminazene es el principio activo que mas presenta degradación se revisaron los espectros 
3D con el fin de verificar la no presencia de picos secundarios debidos a productos de 
degradación que pudieran estar absorbiendo a esta misma longitud de onda; esto se pudo 
realizar gracias a que el equipo de cromatografía utilizado contaba con un detector de 
arreglo de diodos que permite tener valores de absorbancia para una misma molécula a 
diferentes longitudes de onda. Es importante tener en cuenta entonces que este principio 
activo es susceptible a ser degradado por factores como la oxidación, la termólisis y la 
fotolisis aspectos que se deberán tener en cuenta en el momento de la fabricación, 
análisis de control de calidad y almacenamiento del producto. Se recomienda por 
consiguiente mantener este principio activo así como el producto terminado almacenados 
a temperatura ambiente protegidos de la luz y preferiblemente envasados en una 
atmosfera inerte. 
 
En el caso del principio activo Oxitetraciclina se presentan degradaciones en las pruebas 
de hidrólisis básica, termólisis y en la prueba de oxidación es donde más se presenta 
degradación, sin embargo como en el caso anterior el tiempo de retención de la señal 
principal de la Oxitetraciclina se mantiene en su valor de referencia cuando se determina 
a una longitud de onda de 240nm que es la longitud de onda de máxima absorción para 
este principio activo. Es importante tener en cuenta entonces que este principio activo es 
susceptible a ser degradado por factores como la oxidación, la termólisis y la hidrólisis 
básica aspectos que se deberán tener en cuenta en el momento de la fabricación, análisis 
de control de calidad y almacenamiento del producto. Se recomienda por consiguiente 
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mantener este principio activo así como el producto terminado almacenados a 
temperatura ambiente protegidos de la luz y preferiblemente envasados en una 
atmosfera inerte. 
El principio activo antipirina presentan degradaciones en las pruebas de hidrólisis acida, 
hidrólisis básica y oxidación, sin embargo el tiempo de retención de la señal principal de 
la antipirina se mantiene en su valor de referencia cuando se determina a una longitud de 
onda de 240nm que es la longitud de onda de máxima absorción para este principio 
activo. Es importante tener en cuenta entonces que este principio activo es susceptible a 
ser degradado por factores como hidrólisis acida, hidrólisis básica y oxidación aspectos 
que se deberán tener en cuenta en el momento de la fabricación, análisis de control de 
calidad y almacenamiento del producto. Se recomienda por consiguiente mantener este 
principio activo así como el producto terminado almacenados a temperatura ambiente 
protegidos de la luz y preferiblemente envasados en una atmosfera inerte. 
 
5.4 Linealidad del sistema 
 
Al realizar el estudio estadístico de los datos obtenidos se obtienen los siguientes 
resultados para el Diminazene diaceturato: el test student y el test de Anova se cumple 
en su totalidad pues el coeficiente de correlación donde el criterio es de >0,995 el 
resultado estadístico obtenido es de 1,000 cumple con el requisito existiendo una factor 
de respuesta satisfactorio entre la concentración y el factor de respuesta, en el test de 
hipótesis para la pendiente el requisito es que el valor hallado deber ser mayor al valor 
de la tabla, el resultado obtenido cumple con el requisito pues el valor hallado es de 
226,6854 y el valor de la tabla es de 2,16. El test de hipótesis para el intercepto cumple 
con el criterio, pues el valor hallado es de -0,0235 y el valor de la tabla es de 2,16 y el 
criterio establecido es que el valor hallado debe ser menos que el valor de la tabla, en el 
test de hipótesis para el coeficiente de correlación el criterio establece que el valor 
hallado debe ser mayor que el valor de la tabla, cumpliéndose este precepto pues el valor 
hallado es de 226,6854 y el de la tabla es de 2,16. Para el test de Anova de la regresión 
se cumple con los requisitos al tener como valor hallado 24174,54  mayor al valor de la 
tabla 4,96 y por ultimo en el test Anova de linealidad para el Diminazene el criterio 
establece que el valor hallado debe ser menor que el valor de la tabla teniendo como 
resultado respectivamente -1,2947 y 4,96 de la tabla. De acuerdo a los resultados 
obtenidos anteriormente podemos concluir que la prueba de linealidad del sistema del 
diminazene diaceturato cumple con especificación estadística establecida para dar como 
valida esta prueba. 
 
Para el caso del principio activo de Oxitetraciclina se cumple con todos los requisitos 
establecidos en la prueba como se puede comprobar en el anexo 14, el coeficiente de 
correlación es perfecto al obtenerse un valor de 1,000. El test de hipótesis para la 
pendiente cumple con el parámetro de que el valor hallado deber ser mayor al valor de la 
tabla al tener como valor hallado 509,8219 y 2,16 el de la tabla, el test de hipótesis para 
el intercepto cumple con un valor hallado de -0,4926 menor a 2,16 valor de la tabla y el 
test para el coeficiente de correlación tambien se cumple al obtenerse un valor hallado 
de 509,8219 mayor que el de la tabla 2,16. En el test de Anova de la regresión se 
establece como criterio de aceptación que el valor hallado deber ser mayor que el de la 
tabla y con los resultados observados se cumple con un valor hallado de 153885,61 y el de 
la tabla de 4,96 y finalmente el test Anova de linealidad para la Oxitetraciclina se cumple 
pues el valor hallado es de -0,7678 y el de la tabla es de 4,96 cumpliendo de esta manera 
con el requisito. De acuerdo a los resultados obtenidos anteriormente podemos concluir 
que la prueba de linealidad del sistema de la Oxitetraciclina cumple con especificación 
estadística establecida para dar como valida esta prueba. 
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Por último en el caso de la antipirina se cumple con todos los requisitos establecidos en la 
prueba como se puede comprobar en el anexo 14, el coeficiente de correlación es de 
1,000 cumpliendo el requisito de >0,995. El test de hipótesis para la pendiente cumple 
con el parámetro de que el valor hallado deber ser mayor al valor de la tabla al tener 
como valor hallado 319,0476 y 2,16 el de la tabla, el test de hipótesis para el intercepto 
cumple con un valor hallado de -0,4609 menor a 2,16 valor de la tabla y el test para el 
coeficiente de correlación tambien se cumple al obtenerse un valor hallado de 319,0476 
mayor que el de la tabla 2,16. En el test de Anova de la regresión se establece como 
criterio de aceptación que el valor hallado deber ser mayor que el de la tabla y con los 
resultados observados se cumple con un valor hallado de 71316,08 y el de la tabla de 4,96 
y finalmente el test Anova de linealidad para la Oxitetraciclina se cumple pues el valor 
hallado es de -0,2974 y el de la tabla es de 4,96 cumpliendo de esta manera con el 
requisito. De acuerdo a los resultados obtenidos anteriormente podemos concluir que la 
prueba de linealidad del sistema de la antipirina cumple con especificación estadística 
establecida para dar como valida esta prueba. 
 
En concordancia con los resultados observados para los test de linealidad, que se 
aplicaron para los principios activos diminazene diaceturato, oxitetraciclina y antipirina 
podemos establecer que el método analítico al analizar los tres activos en una misma 
corrida cumplen con los criterios establecidos para determinar la validez del parámetro 
de linealidad del sistema. 
 
         5.5 Linealidad del método  
 
Al realizar el estudio estadístico de los datos obtenidos se observan los siguientes 
resultados para el Diminazene diaceturato: El coeficiente de correlación es de 0,995 
cumpliendo muy exactamente con el criterio de aceptación establecido, para el caso del 
test de hipótesis para la pendiente el valor hallado es de 48,9976 y el valor de la tabla es 
de 2,16 es decir que el valor hallado es mayor y se cumple con el requisito, en el test de 
hipótesis del intercepto se establece en el criterio que el valor hallado debe ser menor 
que el valor de la tabla pero este precepto no se cumple pues el valor hallado es de 
6,8668 y el de la tabla es de 2,16. El test de hipótesis para el coeficiente de correlación 
es de 48,9976 y se cumple al ser mayor a l valor de la tabla 2,16 tal y como se establece 
en el criterio de aceptación. El test de Anova de la regresión cumple al tener como valor 
hallado 1753,80  mayor al valor de la tabla 4,96 y por ultimo en el test anova linealidad 
del método para el Diminazene el criterio establece que el valor hallado debe ser menor 
que el valor de la tabla teniendo como resultado respectivamente -0,1678 hallado y 4,96 
de la tabla. De acuerdo a los resultados obtenidos anteriormente podemos concluir que la 
prueba de linealidad del método del Diminazene diaceturato no cumple con 
especificación estadística establecida en el test de la pendiente. 
 
En el caso de la Oxitetraciclina el coeficiente de correlación es de 0,995; para el caso del 
test de hipótesis para la pendiente el valor hallado es de 51,2330 y el valor de la tabla es 
de 2,16 es decir que el valor hallado es mayor y se cumple con el requisito, en el test de 
hipótesis del intercepto se establece en el criterio que el valor hallado debe ser menor 
que el valor de la tabla, cumpliendo la especificación pues el valor hallado es de -1,9547 
y el de la tabla es de 2,16. El test de hipótesis para el coeficiente de correlación es de 
51,2330 y se cumple al ser mayor al valor de la tabla 2,16 tal y como se establece en el 
criterio de aceptación. El test de Anova de la regresión cumple al tener como valor 
hallado 1478,89  mayor al valor de la tabla 4,96 y por ultimo en el test anova linealidad 
del método para la Oxitetraciclina en el criterio se establece que el valor hallado debe 
ser menor que el valor de la tabla teniendo como resultado respectivamente -0,8918 
hallado y 4,96 de la tabla. De acuerdo a los resultados obtenidos anteriormente podemos 
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concluir que la prueba de linealidad del método de la Oxitetraciclina cumple con 
especificación estadística establecida en el test de la pendiente. 
 
Por último en el caso de la Antipirina el coeficiente de variación es de 0,995 cumpliendo 
el requisito de >0,995. En el test de hipótesis para la pendiente el valor hallado es de 
58,2410 y el valor de la tabla es de 2,16 es decir que el valor hallado es mayor y se 
cumple con el requisito, en el test de hipótesis del intercepto se establece en el criterio 
que el valor hallado debe ser menor que el valor de la tabla, cumpliendo la especificación 
pues el valor hallado es de -2,4755 y el de la tabla es de 2,16. El test de hipótesis para el 
coeficiente de correlación es de 58,2410 y se cumple al ser mayor al valor de la tabla 
2,16 tal y como se establece en el criterio de aceptación. El test de Anova de la regresión 
cumple al tener como valor hallado 1850,58  mayor al valor de la tabla 4,96 y por ultimo 
en el test anova linealidad del método para la Oxitetraciclina en el criterio se establece 
que el valor hallado debe ser menor que el valor de la tabla teniendo como resultado 
respectivamente -0,9692 hallado y 4,96 de la tabla. De acuerdo a los resultados obtenidos 
anteriormente podemos concluir que la prueba de linealidad del método de la antipirina 
cumple con especificación estadística establecida en el test de la pendiente. 
 
Debido a que el test del intercepto no se cumplió para el caso del principio activo 
diminazene diaceturato se concluye que el método es valido estadísticamente para la 
prueba de linealidad del método de los principios activos oxitetraciclina y antipirina pero 
no lo es en el caso de diminazene diaceturato. 
 
 5.6 Precisión del sistema 
 
La precisión obtenida expresa la cercanía de coincidencia entre los datos de las 
inyecciones de los múltiples muestreos de una misma muestra bajo las condiciones 
establecidas (19), se preparo la muestra de acuerdo a como se indico en el protocolo de 
validación y se realizaron seis mediciones sobre la misma muestra analizada en el equipo 
HPLC, se evalúa la precisión del sistema por el método de la repetibilidad que es la 
precisión obtenida bajo las mismas condiciones de operación en un intervalo de tiempo 
(mismo día), por un mismo analista, en la misma muestra homogénea y con el mismo 
equipo (19). En el anexo 10 se pueden observar los resultados obtenidos los cuales 
cumplen con el criterio de aceptación para los tres principios activos evaluados, donde la 
desviación estándar relativa debe ser menor del 2,0%. Para el caso del Diminazene 
diaceturato el resultado de la RSD fue de 0,23%; la Oxitetraciclina tuvo una RSD de 0,05% 
y la antipirina un RSD de 0,02%. La desviación estándar obtenida en cada uno de los 
principios activos nos muestra la medida del grado de dispersión de los datos del valor 
promedio o la media. Valores grandes de la desviación estándar indican que los datos 
(puntos) estan lejos de la media y valores de la desviación estándar pequeños indica que 
los datos estan agrupados cerca de la media. En todos los principios activos analizados la 
desviación estándar relativa obtenida es pequeña indicando que existe una agrupación de 
datos muy cercanos alrededor de la media. La desviación estándar de cada unos de los 
principios activos nos indican la precisión de estas, ya que muestra que tan lejos estan 
estas del valor real o experimental al ser analizado por el mismo analista, mismo día, 
mismo equipo.  
 
 5.7 Precisión Intermedia 
 
El análisis de la precisión intermedia se realizo durante dos días, con dos analistas, y el 
mismo equipo. En el anexo 7 se pueden observar las cantidades pesadas de estándar y de 
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cada principio activo en la preparación de las muestras para análisis, al igual que las 
áreas obtenidas por cada analista en los días del ensayo. 
En el caso del Diminazene diaceturato en el día 1 el RSD del analista 1 fue de 0,84% y el 
del analista 2 de 1,10% entre analistas el RSD fue de 0,99% y en el día 2 el analista 1 tuvo 
un RSD de 1,19% y el del analista 2 de 0,74% entre analistas el RSD fue de 0,89% y el RSD 
entre analistas y días fue de 0,03%. Para la oxitetracilina en el día 1 el RSD del analista 1 
fue de 0,54% y el del analista 2 de 0,94% entre analistas el RSD fue de 0,54% y en el día 2 
el analista 1 tuvo un RSD de 0,45% y el del analista 2 de 0,44% entre analistas el RSD fue 
de 0,50% y el RSD entre analistas y días fue de 1,63%. Para la antipirina en el día 1 el RSD 
del analista 1 fue de 0,23% y el del analista 2 de 0,61% entre analistas el RSD fue de 0,23% 
y en el día 2 el analista 1 tuvo un RSD de 0,55% y el del analista 2 de 0,16% entre analistas 
el RSD fue de 0,39% y el RSD entre analistas y días fue de 0,89%. El criterio de aceptación 
para la precisión intermedia establece que el RSD de cada analista deber ser  2.0 % y 
menor del 2% entre analistas y días. Al comparar los resultados obtenidos con los criterios 
de aceptación se determina que la precisión intermedia cumple, al igual que el caso de la 
precisión del sistema, valores grandes de la desviación estándar indican que los datos 
(puntos) estan lejos de la media y valores de la desviación estándar pequeños indica que 
los datos estan agrupados cerca de la media. En este caso encontramos que entre los 
analistas no hay variabilidad en los datos pues todos estan dentro del criterio de 
aceptación, hay unos valores más grandes que otros, es decir que la agrupación de los 
datos estan en puntos cercanos y lejanos a la media. No se observan diferencias 
significativas entre las medias de ambos analistas, por lo tanto el método analítico fue 
reproducible, de igual forma no se detectaron diferencias significativas entre las medias 
de ambos días siendo el método analítico reproducible en diferentes días. De esta forma 
se establece que el método analítico posee repetibilidad en diferentes días y por 
diferentes analistas, al igual que diferentes días por el mismo analista.  
 
5.8 Exactitud o porcentaje de recuperación  
 
La preparación de las muestras para el porcentaje de recuperación se realizo preparando 
3 muestras de 80%, 100% y 120% en el anexo 6 se puede observar el peso del estándar y el 
peso en mg de la valoración obtenida para el análisis con producto terminado fabricado 
para este análisis. El criterio de aceptación establece que para los valores de porcentaje 
de recuperación o exactitud deben estar entre 97,0% y 103,0% (31). Y el coeficiente de 
desviación debe ser   2%. En el caso del Diminazene diaceturato al realizar el 
tratamiento de los datos el porcentaje de recuperación promedio de la muestra del 80% 
fue de 98,18%, la muestra del 100% arrojo un promedio de 98,17% y la muestra del 120% 
un promedio de 98,50%, valores muy cercanos entre las tres mediciones realizadas,  para 
un promedio total de 98,29% y un RSD de 0,0%. En el  caso de la oxitetracilina el 
porcentaje de recuperación promedio de la muestra del 80% fue de 97,77%, la muestra 
del 100% arrojo un promedio de 98,23% y la muestra del 120% un promedio de 98,95%, 
valores muy cercanos entre las tres mediciones realizadas,  para un promedio total de 
98,32% y un RSD de 0,01% y para la antipirina el porcentaje de recuperación promedio de 
la muestra del 80% fue de 101,31%, la muestra del 100% arrojo un promedio de 101,99% y 
la muestra del 120% un promedio de 102,85%, valores con pequeñas diferencias pero no 
significativas entre las tres mediciones realizadas,  para un promedio total de 102,05% y 
un RSD de 0,01%. Teniendo en cuenta los datos obtenidos con los criterios establecidos la 
prueba de exactitud o porcentaje de recuperación cumple para los tres principios activos 
(Diminazene diaceturato, Oxitetraciclina y antipirina). La exactitud es la capacidad que 
tiene el método para generar mediciones que se acerquen al valor verdadero (24), por 
esta razón se analizaron tres concentraciones diferentes del analito para poder observar 
su porcentaje de recuperación en cada una de ellas, como se dijo anteriormente el valor 
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establecido era entre el 97,0% y el 103,0% y los tres principios activos cumplieron con el 
parámetro, ninguno fue menos o mayor al porcentaje establecido.  
 
 5.9 Limite de detección y cuantificación  
 
Es la determinación de las mínimas cantidades que se pueden detectar o cuantificar del 
analito en una muestra determinada. Se realiza la determinación de la curva de 
calibración a bajas concentraciones y se analizan tres muestras por triplicado. La 
preparación de estas muestras se realizo pensando la mitad de estándar establecido en 
las otras pruebas es decir que de Diminazene se pesaron 5,62mg, de Oxitetraciclina 
13,12mg y 18,77mg de antipirina y no se realizaron las mismas diluciones que en las otras 
pruebas sino que en este ítem los estándares pesados se llevaron a un balón de 50ml se 
realizaron las diluciones al igual que en el caso de la preparación de los estándares y se 
tomaron alícuotas de 1ml, 2ml y 3ml y se llevo cada una a balones de 100ml 
respectivamente se realizaron las diluciones y se llevo la muestra a lectura en el equipo, 
con las mismas condiciones cromatografícas establecidas para la técnica analítica, en el 
caso del Diminazene las concentraciones de 1,124g/ml, 2,248g/ml y 3,372g/ml son las 
concentraciones mínimas de este principio activo que se detectaron y cuantificaron. El 
límite de detección fue de 0,8057g/ml y el límite de cuantificación de 1,0166g/ml. En 
el caso de la Oxitetraciclina las concentraciones analizadas fueron de 2,624g/ml, 
5,248g/ml y 7,872g/ml concentraciones a las cuales el método detecto y cuantifico el 
principio activo, teniendo como resultado un límite de detección de 0,0237g/ml y el 
límite de cuantificación de 0,0329g/ml y para el caso de la antipirina las 
concentraciones mínimas fueron de 3,754g/ml, 7,508g/ml y 11,262g/ml arrojando 
como resultado un límite de detección de 0,7678g/ml y un límite de cuantificación de 
1,2120g/ml. se determina que el método es capaz de detectar y cuantificar cantidades 
mínimas de Diminazene diaceturato, Oxitetraciclina y antipirina siempre que las 
concentraciones estén por encima de las reportadas en este ítem evaluado, los resultados 
obtenidos se muestran más detalladamente en el anexo 16.  
 
 
6. CONCLUSIONES 
 
6.1 Se realizo la revisión bibliográfica de las 3 moléculas en estudio y se revisaron 
los datos y características más relevantes para definir las condiciones 
cromatografícas para el análisis de los principios activos, estableciéndose como 
condiciones relevantes las mostradas en el numeral 5.5 de la técnica analítica. 
 
6.2 Se estandarizo la técnica analítica por el método de HPLC, bajo las 
condiciones cromatografícas establecidas en la técnica que aparecen en el 
numeral 5.5 del anexo 8, realizando el análisis de cada parámetro para 
identificar y cuantificar los 3 principios activos en una corrida cromatográfica, 
obteniendo resultados satisfactorios. 
 
6.3 Se realizó el estudio de validación de la metodología analítica estandarizada 
por el método HPLC, realizando los análisis de cada uno de los siguientes  
parámetros: Idoneidad, precisión del sistema, porcentaje de recuperación, 
precisión intermedia, selectividad, linealidad del sistema, limite de detección y 
cuantificación, metodología válida para los 3 activos Diminazene, Oxitetraciclina 
y Antipirina, establecidos en el protocolo de validación y bajo los lineamientos de 
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la USP teniendo como resultado una técnica analítica validada cumpliendo todos 
los requisitos de la validación. 
 
6.4 Se certificó que  la metodología analítica cumple parámetros de validación 
USP para los activos Oxitetraciclina y antipirina, para el caso del Diminazene 
diaceturato en la linealidad del método, en el test de hipótesis para el intercepto 
es significativamente diferente de cero y no cumple con la especificación.  
 
7. RECOMENDACIONES 
 
Para la correcta cuantificación de los analitos a analizar, es importante que la señal producida se 
deba inequívocamente a su presencia y que no existan interferencias de sustancias y/o 
compuestos de degradación por oxidación, fotolisis o termólisis que puedan estar presentes en la 
muestra, su preparación, condiciones instrumentales y/o material de trabajo. Es importante 
verificar que estas sustancias interferentes y compuestos de degradación estén ausentes para no 
generar interferencias significativas en los resultados. 
 
El estudio de las muestras de los principios activos bajo condiciones de estrés, tales como 
exposición a agentes degradantes, luz solar y altas temperaturas permitió identificar la presencia 
de compuestos de degradación que pueden llegar a ser potencialmente interferente, razón por la 
cual es importante que durante los procesos de fabricación, empaque, almacenamiento y en los 
análisis de control de calidad no se exponga el Diminazene diaceturato a temperaturas altas o 
radiación solar. 
 
Las condiciones de preparación de las muestras para los análisis se debe realizar preferiblemente 
en material ámbar o antiáctinico, en dado caso de no contar con el cubrir el material con papel 
aluminio para evitar exceso de luz durante la preparación.   
 
Para el caso del diaceturato de Diminazene se recomienda a la Empresa continuar este estudio 
con otro grupo de  investigación que trabajando de la mano con el área de investigación y 
desarrollo de la empresa puedan identificar una alternativa metodológica que permita validar 
este parámetro, como por ejemplo variar los rangos de concentración.  
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ANEXOS 
 
Anexo 1. INFORME DE CALIFICACIÓN DE EQUIPO HPLC 
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Anexo 2. CERTIFICADO ESTANDAR SECUNDARIO DIMINAZENE DIACETURATO 
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Anexo 3. CERTIFICADO ESTANDAR SECUNDARIO OXITETRACICLINA 
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Anexo 4. CERTIFICADO ESTANDAR SECUNDARIO ANTIPIRINA 
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Anexo 5. CERTIFICADO DE ANALISIS METANOL 
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Anexo 6. CERTIFICADO DE ANALISIS ACETONITRILO 
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Anexo 7. PROTOCOLO DE VALIDACIÓN 
 
1. OBJETIVO 
 
Definir los lineamientos para la Validación de la Técnica analítica del producto 
farmacéutico. 
 
2. ALCANCE 
 
Esta metodología aplica para la validación de la técnica analítica del producto veterinario 
farmacéutico en estudio. 
 
3. DEFINICIONES 
 
3.1 Especificidad (Selectividad): Es la capacidad para evaluar de manera inequívoca el 
analito en presencia de aquellos componentes cuya presencia resulta previsible, como 
impurezas, productos de degradación y componentes de la matriz. 
3.2 Exactitud: Es la proximidad entre los resultados de la prueba obtenidos mediante ese 
método y el valor verdadero. La exactitud de un método analítico debe establecerse en 
todo su intervalo.  
3.3 Linealidad: Es la capacidad de un método analítico para producir resultados 
proporcionales ya sea directa o indirectamente  o por medio de una transformación 
matemática bien definida a la concentración de analito en muestras en un intervalo dado. 
El intervalo de un método analítico es la amplitud entre las concentraciones inferior y 
superior incluyendo esas concentraciones en la cual se puede determinar el analito en un 
nivel adecuado de precisión, exactitud  y linealidad utilizando el método según se describe 
por escrito.  
3.4 Precisión: Es el grado de concordancia entre los resultados de las pruebas 
individuales cuando se aplica el método repetidamente a múltiples muestreos de una 
muestra homogénea. La precisión de un método analítico habitualmente se expresa como 
la desviación estándar o la desviación estándar relativa  (coeficiente de variación).  
3.5 Límite de detección: Es una característica de las pruebas límite. Es la cantidad 
mínima de analito en una muestra que puede detectarse, aunque no necesariamente 
cuantificarse en las condiciones experimentales indicadas. El límite de detección se 
expresa habitualmente en forma de concentración del analito (por ejemplo, porcentaje, 
partes por millón) en la muestra.  
3.6 Límite de cuantificación: Es una característica de las valoraciones cuantitativas de 
compuestos que se encuentran en baja concentración en la matriz de una muestra, como 
por ejemplo: Impurezas  en fármacos a granel y productos de degradación en productos 
farmacéuticos terminados. Es la mínima cantidad de analito en una muestra que se puede 
determinar con precisión y exactitud aceptables en las condiciones experimentales 
indicadas. 
3.7 Validación: Es el proceso que establece mediante estudios de laboratorio, que las 
características de desempeño del método cumplen los requisitos para las aplicaciones 
analíticas previstas. 
3.8 Factor de dilución: Es la relación numérica entre el las diluciones hechas al estándar 
y las diluciones que se le realizan a la muestra. 
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4. INFORMACIÓN MOLECULAS  
 
4.1 Diminazene Diaceturato 
 
Figura 1. Estructura Diminacene Diaceturato 
 
 
Numero CAS 908-54-3 
Fórmula molecular: C22H29N9O6  
Peso molecular: 515.52g/mol 
Composición porcentual: C 51,26%, H 5,67%, N 24,45%, O 18,62% 
Otros nombres del diminaceno son: N-acetylglycine compd with 4,4-(diazoamino) dibenzamidine; 
diminazene diaceturate; 4,4-(diazoamino) dibenzamidine  diaceturate; 1,3-bis (p-amidinophenyl) 
triazene bis(N-acetylglycinate); 1,3-bis [4-guanylphenyl] triazene diaceturate; 4,4-
-diguanyldiazoaminobenzene diaceturate (3). 
 
4.2 Oxitetraciclina 
 
Figura 2. Estructura Oxitetraciclina 
 
La oxitetraciclina se obtiene a partir de Streptomyces rimosus. Es una de las tetraciclinas mas 
usadas en la terapéutica veterinaria. Su nombre químico es [4S-(4α,4a,α,5α,5a,α,6β,12a,α]-4-
(dimetilamino)-1,4,4a,5,5a,6,11,12a-octahidro-3,5,6,10,12,12a-hexahidroxi-6-metil-1,11-dioxo-2-
naftacenocarboxamida (7). 
Su peso molecular es de 460,44g/mol y su fórmula condensada C22H24N2O9. Existen las formas de 
sal dihidratada, clorhidrato y sal disodica dihidratada. 
 
4.3 Antipirina 
Figura 3. Estructura Antipirina 
 
La Antipirina, DCI: Fenazona, formula molecular C11H12N2O con un peso molecular de 
188.23g/mol. Conocida con otros nombres como 1,2-Dihydro-1,5-dimethyl-2-phenyl-3H-pyrazol-3-
one. 2,3-Dimetil-1-fenil-3-pirazolin-5-ona. Numero CAS 60-80-0, punto de fusión 110-113°C. (3). Su 
aspecto como materia prima es polvo blanco cristalino. Inoloro. Muy soluble en agua; estable en 
condiciones normales (11). 
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5. INFORMACIÓN DE LA TÉCNICA 
 
1. INFORMACIÓN DE LA TECNICA 
PRODUCTO: DIAMINAVEC NF 
PROPOSITO DE LA 
VALIDACION: 
Identificación y cuantificación de Diminazene Diaceturato, 
Oxitetraciclina y Antipirina en materia prima, producto en 
proceso y terminado, e identificar si es adecuada para la 
realización de estudios de estabilidad. 
REVALIDACION: 
SI NO N.A MOTIVO 
 X  N.A 
FORMA FARMACEUTICA: SOLUCIÓN INYECTABLE 
TECNICA A VALIDAR: DESARROLLO INTERNO DE TÉCNICA 
 
2. PARÁMETROS TECNICA ESTANDARIZADA 
COLUMNA:                     HYPERSIL GOLD 100 x 4.6 mm 5 m C18 Endcapped 
FASE MOVIL:                  Buffer KH2PO4 pH:3.0 – Metanol – Acetonitrilo  [80:7:13] 
DILUYENTE:                      
N°1: Buffer  KH2PO4 pH:3.0 – Metanol (Adicionar 5ml de metanol y 
completar a volumen con buffer  KH2PO4 pH 3.0) 
N°2:  Fase Móvil [Buffer:Metanol:Acetonitrilo] [80:7:13] 
LONGITUD DE ONDA:         240 nm 
FLUJO:                            0.6 ml/min. 
TEMPERATURA:     Columna 25°C – Muestras 20°C 
VOLUMEN DE INYECCIÓN 10L 
TIEMPO DE CORRIDA:       8 Minutos 
PREPARACION 
ESTANDAR 
Pesar aproximadamente pero con exactitud 11,25 mg de estándar 
de Diminazene diaceturato, 26,3 mg de estándar de Oxitetraciclina 
y 37,5 mg de estándar de Antipirina en un balón aforado de 25 ml, 
agregar 5 ml de metanol agitar hasta dilución y posteriormente 
aforar con Buffer (diluyente N°1). Tomar una alícuota de 1 ml, 
adicionar en un balón aforado de 50 ml y llevar a volumen con 
diluyente N°2. Filtrar por membrana de 0.45 m e inyectar por 
triplicado. 
PREPARACION 
MUESTRA 
Pesar aproximadamente pero con exactitud 250 mg de muestra de  
producto terminado en balón aforado de 25 ml agregar 5 ml de 
metanol y aforar con buffer (Diluyente N°1). Tomar una alícuota de 
1 ml adicionar en un balón de 50 ml y llevar a volumen con 
triplicado. 
RECOMENDACIONES ESPECIALES: 
Proteger las muestras de la luz directa y usar material de vidrio antiáctinico preferiblemente 
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3.  DISPONIBILIDAD DE EQUIPOS 
Equipo  
Mantenimiento 
Vigente  
Calibración  Calificación 
Cromatógrafo Líquido  Thermo Finnigan 
Surveyor PDA plus 
20141007 N.A 20140225 
Balanza OHAUS 20141203 20141203 N.A 
 
4. MATERIALES 
      
 Balones aforados de 25ml, 50ml y 1000ml 
 Pipetas aforadas de 1ml y 5ml. 
 
5. REACTIVOS REQUERIDOS 
 
 Fosfato monobásico de potasio P.A 
 Acido fosfórico P.A 
 Acetonitrilo HPLC 
 Metanol grado reactivo HPLC 
 Acido clorhídrico 1N 
 Hidróxido de sodio 1N 
 Peróxido de hidrogeno al 3% 
 Agua HPLC 
 
    
6. COMPOSICIÓN DEL PRODUCTO(SI APLICA) 
 
MATERIA PRIMA CANTIDAD 
Diminazene diaceturato 50,0 mg 
Oxitetraciclina USP 120,0 mg 
Antipirina USP 150,0 mg 
Excipiente 1 25,0 mg 
Excipiente 2 0,15 mg 
Excipiente 3 5,0 mg 
Excipiente 4 41,5 mg 
Excipiente 5 300,0 mg 
Excipiente 6 416,0 mg 
Excipiente 7 0,0002 mg 
Excipiente 8 0,016 mg 
Agua c.s.p 1 ml 
 
 
7. PREPARACION PLACEBO Y PLACEBO ENRIQUECIDO(SI APLICA) 
 
7.1 Preparación placebo: 
Preparar el placebo de acuerdo a la formulación anterior y con el siguiente procedimiento: 
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7.1.1 En un recipiente adicionar 4% del Excipiente 9 y luego agregar uno a uno los 
siguientes ingredientes, verificando la completa disolución de uno antes de adicionar el 
otro: excipiente 2, excipiente 1, excipiente 3 y excipiente 8. 
7.1.2 En otro recipiente adicionar el excipiente 6 (50% de la cantidad total), excipiente 5 y 
el excipiente 7, agitar hasta completa disolución.  
7.1.3 Ajustar el pH entre 8.3 y 8.7 del paso 7.1.2 con el excipiente 4. 
7.1.4 Adicionar la solución del paso 7.1.1 al recipiente con solución del paso 7.1.2 
7.1.5 Ajustar nuevamente el pH entre 8.3 y 8.7 del paso 7.1.2 con el excipiente 4 y 
verificar completa solubilización. 
7.1.6 En otro recipiente adicionar 13% del volumen total del excipiente 9 y calentar hasta 
40°C y adicionar al paso 7.1.2 
7.1.7 Dejar enfriar la mezcla del paso 7.1.2 y completar a volumen con excipiente 6. 
7.1.8 Calentar la mezcla final entre 50°C. – 60°C. Por un tiempo no menor a 40 minutos 
hasta completa disolución. 
 
7.2 Preparación placebo enriquecido 
Preparar el placebo de acuerdo a la formulación anterior y con el siguiente procedimiento: 
7.2.1 En un recipiente adicionar 4% del excipiente 9 y luego agregar uno a uno los 
siguientes ingredientes, verificando la completa disolución de uno antes de adicionar el 
otro: excipiente 2, excipiente 1, excipiente 3 y excipiente 8. 
7.2.2 En otro recipiente adicionar el excipiente 6 (50% de la cantidad total), excipiente 5 y 
el excipiente 7, agitar hasta completa disolución.  
7.2.3 Ajustar el pH entre 8.3 y 8.7 del paso 7.2.2 con excipiente 4. 
7.2.4 Adicionar la oxitetracilina al paso 7.2.2 lentamente y revisar solubilización total. 
7.2.5 Adicionar la solución del paso 7.2.1 al recipiente con solución del paso 7.2.2 
7.2.6 Ajustar nuevamente el pH entre 8.3 y 8.7 del paso 7.1.2 con excipiente 4 y verificar 
completa solubilización. 
7.2.7 En otro recipiente adicionar 13% del excipiente 9 y calentar hasta 40°C y adicionar 
antipirina y Diminazene diaceturato hasta completa disolución. 
7.2.8 Adicionar la mezcla del paso 7.2.7 al paso 7.2.2 
7.2.9 Dejar enfriar la mezcla del paso 7.1.2 y completar a volumen con excipiente 6. 
7.2.10 Calentar la mezcla final entre 50°C – 60°C. Por un tiempo no menor a 40 minutos 
hasta completa disolución. 
 
8. PARAMETROS A VALIDAR 
 
PRUEBA SI/NO/N.A OBSERVACIONES 
TEST DE IDONEIDAD DEL SISTEMA SI N.A 
SELECTIVIDAD SI N.A 
LINEALIDAD (METODO Y SISTEMA) SI N.A 
PRESICION (METODO Y SISTEMA) SI N.A 
EXACTITUD/PORCENTAJE DE RECUPERACION SI N.A 
LIMITE DE DETECCION Y CUANTIFICACION SI N.A 
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9.1 IDONEIDAD SISTEMA 
El test de idoneidad del sistema consiste en un conjunto de ensayos que permiten 
comprobar en el momento de utilización del método, que el sistema (analista, 
reactivos e instrumental) es adecuado para llevar a cabo la cuantificación de los 
analitos presentes en la muestra y que se cumple con las recomendaciones dadas en 
la USP vigente documento que fue tomado como guía para el desarrollo del presente 
trabajo. 
 
9.1.1 Preparación de la muestra para la Idoneidad del sistema 
 
Pesar 11.3mg de estándar de Diminazene Diaceturato, 26.3mg de estándar de 
Oxitetraciclina y 37.5 mg de estándar de Antipirina en un balón aforado de 
25ml, con ayuda de una pipeta aforada se agregar 5ml de metanol, agitar 
hasta dilución en el ultrasonido por 30 segundos  y posteriormente aforar con 
Buffer (diluyente N°1). Tomar una alícuota de 1ml de la solución anterior y  
transferir en un balón aforado de 50ml y llevar a volumen con Fase móvil 
(diluyente N°2). Filtrar por membrana de 0.45m en un vial y llevar al equipo 
para el análisis respectivo, realizar 6 inyecciones de la misma muestra. 
 
Criterios de Aceptación: Número de platos teóricos (N)      > 2000 
                                           Factor de asimetría                               < 2,0% 
           Resolución    > 2,0%  
                                       
9.2 SELECTIVIDAD  
Es la capacidad para evaluar de manera inequívoca el analito en presencia de aquellos 
componentes cuya presencia resulta previsible, como impurezas, productos de 
degradación y componentes de la matriz. 
 
Preparar muestras a las condiciones de la técnica Estandarizada de Estándar al 100%, 
Placebo enriquecido o producto terminado, placebo, diluente 1, diluente 2, muestras de 
placebo enriquecido o producto terminado sometidas a condiciones de estrés: Hidrólisis 
acida, Hidrólisis básica, Oxidación, termólisis y fotolisis. 
 
9.2.1 Procedimiento degradación  
9.2.1.1 Hidrólisis Acida: A 1 mL de muestra de producto terminado, adicionar  5mL de  
Acido Clorhídrico 1N. dejar reaccionar por 1 hora en estufa a 50°C. 
9.2.1.2 Hidrólisis Básica: A 1 mL de muestra de producto terminado, adicionar  5 mL 
de Hidróxido de sodio 1N. Dejar reaccionar por 1 hora en estufa a 50°C. 
9.2.1.3 Degradación por oxidación: A 1 mL de muestra de producto terminado, 
adicionar  5 mL de peróxido de hidrógeno 3%. dejar reaccionar por 1 hora en 
estufa a 50°C 
9.2.1.4 Fotólisis: colocar  a temperatura ambiente una muestra de 20ml producto 
terminado  a la  luz directa durante 8 días en recipiente de vidrio tapado. 
9. DESARROLLO DE LAS PRUEBAS 
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9.2.1.5 Termólisis: colocar  una muestra de 20ml producto terminado a 50°C durante 8 
días en recipiente de vidrio tapado.  
Después de someter las muestras a condiciones de estrés, realizar los siguientes pasos 
para cada una: 
 
9.2.2 Preparación muestra Hidrólisis Acida: 
 
Después de dejar reaccionar la muestra por una hora, pesar de la muestra tratada 
251,08mg en un balón aforado de 25ml con ayuda de una pipeta aforada agregar 5ml de 
metanol, agitar hasta dilución en el ultrasonido por 30 segundos y aforar con Buffer 
(diluyente N°1). Tomar una alícuota de 1ml y transferir en un balón aforado de 50ml llevar 
a volumen de aforo con Fase móvil (diluyente N°2). Filtrar por membrana de 0.45m en un 
vial y llevar al equipo para el análisis respectivo, y  realizar 3 inyecciones de la muestra. 
 
9.2.3 Preparación muestra Hidrólisis Básica: 
 
Después de dejar reaccionar la muestra por una hora, pesar de la muestra tratada 
251,81mg en un balón aforado de 25ml con ayuda de una pipeta aforada agregar 5ml de 
metanol, agitar hasta dilución en el ultrasonido por 30 segundos y aforar con Buffer 
(diluyente N°1). Tomar una alícuota de 1ml y transferir en un balón aforado de 50ml llevar 
a volumen de aforo con Fase móvil (diluyente N°2). Filtrar por membrana de 0.45m en un 
vial y llevar al equipo para el análisis respectivo, y  realizar 3 inyecciones de la muestra. 
 
9.2.4 Preparación muestra Oxidación: 
 
Después de dejar reaccionar la muestra por una hora, pesar de la muestra tratada 
261,85mg en un balón aforado de 25ml con ayuda de una pipeta aforada agregar 5ml de 
metanol, agitar hasta dilución en el ultrasonido por 30 segundos y aforar con Buffer 
(diluyente N°1). Tomar una alícuota de 1ml y transferir en un balón aforado de 50ml llevar 
a volumen de aforo con Fase móvil (diluyente N°2). Filtrar por membrana de 0.45m en un 
vial y llevar al equipo para el análisis respectivo, y  realizar 3 inyecciones de la muestra. 
 
9.2.5 Preparación muestra Fotólisis:  
 
Después de dejar reaccionar la muestra durante 8 días a la luz directa, pesar de la 
muestra tratada 254,09mg en un balón aforado de 25ml con ayuda de una pipeta aforada 
agregar 5ml de metanol, agitar hasta dilución en el ultrasonido por 30 segundos y aforar 
con Buffer (diluyente N°1). Tomar una alícuota de 1ml y transferir en un balón aforado de 
50ml llevar a volumen de aforo con Fase móvil (diluyente N°2). Filtrar por membrana de 
0.45m en un vial y llevar al equipo para el análisis respectivo, y  realizar 3 inyecciones de 
la muestra. 
 
9.2.6 Preparación muestra Termólisis: 
 
Después de dejar reaccionar la muestra durante 8 días en una estufa a 50°C , pesar de la 
muestra tratada 256,28mg en un balón aforado de 25ml con ayuda de una pipeta aforada 
agregar 5ml de metanol, agitar hasta dilución en el ultrasonido por 30 segundos y aforar 
con Buffer (diluyente N°1). Tomar una alícuota de 1ml y transferir en un balón aforado de 
50ml llevar a volumen de aforo con Fase móvil (diluyente N°2). Filtrar por membrana de 
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0.45m en un vial y llevar al equipo para el análisis respectivo, y  realizar 3 inyecciones de 
la muestra. 
Criterio de Aceptación: La técnica analítica es selectiva con respecto a los productos de 
degradación generados por los métodos presentados. Es decir que los picos de los 
productos de degradación del principio activo o de los excipientes no retienen al mismo 
tiempo que el pico del activo sin degradar.  
9.3  LINEALIDAD 
Linealidad es la capacidad del método para proporcionar resultados que son directamente 
proporcionales a la concentración del analito en la muestra de un rango establecido. Se 
debe evaluar la linealidad del sistema y del método, la primera se realiza con el estándar y 
la segunda con el producto. En el caso que se requiera determinar si la técnica se puede 
usar en una concentración de principio activo diferente al rango establecido, se puede 
incluir dentro de un rango siempre y cuando la concentración no esté por debajo del 50% 
del activo o hacer una linealidad adicional para la concentración requerida. 
9.3.1 Linealidad Sistema 
Preparar un estándar analítico por triplicado para cada una de las siguientes 
concentraciones. 80%, 90%, 100%, 110%, y 120%. Realizar 3 inyecciones o lecturas de 
cada concentración (si se requiere el rango se puede ampliar hasta +/- 50%). 
 
9.3.1.1 Preparación de las muestras linealidad del sistema: 
 
9.3.2.1.1 Preparación muestras estándares 80%: 
 
Pesar 9,2mg de estándar de Diminazene Diaceturato, 21,1mg de estándar de 
Oxitetraciclina y 30,0 mg de estándar de Antipirina en un balón aforado de 25ml, con 
ayuda de una pipeta aforada agregar 5ml de metanol, agitar en el ultrasonido durante 30 
segundos hasta dilución y posteriormente aforar con Buffer (diluyente N°1). Tomar una 
alícuota de 1ml y transferir a un balón aforado de 50ml llevar a volumen con Fase móvil 
(diluyente N°2). Filtrar por membrana de 0.45m en un vial y llevar al equipo para el 
análisis respectivo y realizar 3 inyecciones de la misma muestra. Siguiendo el 
procedimiento anterior preparar la muestra 2 y 3 teniendo en cuenta los mismos pesos de 
los estándares. 
 
9.3.2.1.2 Preparación muestras estándares 90%: 
 
Pesar 10,2mg de estándar de Diminazene Diaceturato, 23,6mg de estándar de 
Oxitetraciclina y 33,7 mg de estándar de Antipirina en un balón aforado de 25ml, con 
ayuda de una pipeta aforada agregar 5ml de metanol, agitar en el ultrasonido durante 30 
segundos hasta dilución y posteriormente aforar con Buffer (diluyente N°1). Tomar una 
alícuota de 1ml y transferir a un balón aforado de 50ml llevar a volumen con Fase móvil 
(diluyente N°2). Filtrar por membrana de 0.45m en un vial y llevar al equipo para el 
análisis respectivo y realizar 3 inyecciones de la misma muestra. Siguiendo el 
procedimiento anterior preparar la muestra 2 y 3 teniendo en cuenta los mismos pesos de 
los estándares. 
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9.3.2.1.3 Preparación muestras estándares 100%: 
Pesar 11,3mg de estándar de Diminazene Diaceturato, 26,3mg de estándar de 
Oxitetraciclina y 37,5 mg de estándar de Antipirina en un balón aforado de 25ml, con 
ayuda de una pipeta aforada agregar 5ml de metanol, agitar en el ultrasonido durante 30 
segundos hasta dilución y posteriormente aforar con Buffer (diluyente N°1). Tomar una 
alícuota de 1ml y transferir a un balón aforado de 50ml llevar a volumen con Fase móvil 
(diluyente N°2). Filtrar por membrana de 0.45m en un vial y llevar al equipo para el 
análisis respectivo y realizar 3 inyecciones de la misma muestra. Siguiendo el 
procedimiento anterior preparar la muestra 2 y 3 teniendo en cuenta los mismos pesos de 
los estándares. 
 
9.3.2.1.4 Preparación muestras estándares 110%: 
 
Pesar 12,4mg de estándar de Diminazene Diaceturato, 28,9mg de estándar de 
Oxitetraciclina y 41,3 mg de estándar de Antipirina en un balón aforado de 25ml, con 
ayuda de una pipeta aforada agregar 5ml de metanol, agitar en el ultrasonido durante 30 
segundos hasta dilución y posteriormente aforar con Buffer (diluyente N°1). Tomar una 
alícuota de 1ml y transferir a un balón aforado de 50ml llevar a volumen con Fase móvil 
(diluyente N°2). Filtrar por membrana de 0.45m en un vial y llevar al equipo para el 
análisis respectivo y realizar 3 inyecciones de la misma muestra. Siguiendo el 
procedimiento anterior preparar la muestra 2 y 3 teniendo en cuenta los mismos pesos de 
los estándares. 
  
9.3.2.1.5 Preparación muestras estándares 120%: 
 
Pesar 13,4mg de estándar de Diminazene Diaceturato, 31,6mg de estándar de 
Oxitetraciclina y 45,1 mg de estándar de Antipirina en un balón aforado de 25ml, con 
ayuda de una pipeta aforada agregar 5ml de metanol, agitar en el ultrasonido durante 30 
segundos hasta dilución y posteriormente aforar con Buffer (diluyente N°1). Tomar una 
alícuota de 1ml y transferir a un balón aforado de 50ml llevar a volumen con Fase móvil 
(diluyente N°2). Filtrar por membrana de 0.45m en un vial y llevar al equipo para el 
análisis respectivo y realizar 3 inyecciones de la misma muestra. Siguiendo el 
procedimiento anterior preparar la muestra 2 y 3 teniendo en cuenta los mismos pesos de 
los estándares. 
  
9.3.2 Linealidad del Método  
Preparar 5 concentraciones 80%, 90%, 100%, 110% y 120% por triplicado del principio 
activo en el producto, o de producto terminado. Realizar 3 inyecciones o lecturas de cada 
concentración. (Si se requiere el rango se puede ampliar hasta +/- 50%). 
Con base en los resultados construir la grafica de respuesta instrumental vs 
concentración. 
 
9.3.2.1 Preparación de las muestras linealidad del método: 
 
9.3.2.1.1 Preparación muestras producto terminado 80%: 
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Pesar 204,71mg de producto terminado en un balón aforado de 25ml, con ayuda de una 
pipeta aforada agregar 5ml de metanol, agitar en el ultrasonido durante 30 segundos 
hasta dilución y posteriormente aforar con Buffer (diluyente N°1). Tomar una alícuota de 
1ml y transferir a un balón aforado de 50ml llevar a volumen con Fase móvil (diluyente 
N°2). Filtrar por membrana de 0.45m en un vial y llevar al equipo para el análisis 
respectivo y realizar 3 inyecciones de la misma muestra. Siguiendo el procedimiento 
anterior preparar la muestra 2 y 3 teniendo en cuenta el peso de la muestra 1. 
  
9.3.2.1.2   Preparación muestras producto terminado 90%: 
 
Pesar 230,30mg de producto terminado en un balón aforado de 25ml, con ayuda de una 
pipeta aforada agregar 5ml de metanol, agitar en el ultrasonido durante 30 segundos 
hasta dilución y posteriormente aforar con Buffer (diluyente N°1). Tomar una alícuota de 
1ml y transferir a un balón aforado de 50ml llevar a volumen con Fase móvil (diluyente 
N°2). Filtrar por membrana de 0.45m en un vial y llevar al equipo para el análisis 
respectivo y realizar 3 inyecciones de la misma muestra. Siguiendo el procedimiento 
anterior preparar la muestra 2 y 3 teniendo en cuenta el peso de la muestra 1. 
 
9.3.2.1.3  Preparación muestras producto terminado 100%: 
 
Pesar 255,89mg de producto terminado en un balón aforado de 25ml, con ayuda de una 
pipeta aforada agregar 5ml de metanol, agitar en el ultrasonido durante 30 segundos 
hasta dilución y posteriormente aforar con Buffer (diluyente N°1). Tomar una alícuota de 
1ml y transferir a un balón aforado de 50ml llevar a volumen con Fase móvil (diluyente 
N°2). Filtrar por membrana de 0.45m en un vial y llevar al equipo para el análisis 
respectivo y realizar 3 inyecciones de la misma muestra. Siguiendo el procedimiento 
anterior preparar la muestra 2 y 3 teniendo en cuenta el peso de la muestra 1. 
 
9.3.2.1.4 Preparación muestras producto terminado 110%: 
 
Pesar 281,48mg de producto terminado en un balón aforado de 25ml, con ayuda de una 
pipeta aforada agregar 5ml de metanol, agitar en el ultrasonido durante 30 segundos 
hasta dilución y posteriormente aforar con Buffer (diluyente N°1). Tomar una alícuota de 
1ml y transferir a un balón aforado de 50ml llevar a volumen con Fase móvil (diluyente 
N°2). Filtrar por membrana de 0.45m en un vial y llevar al equipo para el análisis 
respectivo y realizar 3 inyecciones de la misma muestra. Siguiendo el procedimiento 
anterior preparar la muestra 2 y 3 teniendo en cuenta el peso de la muestra 1. 
 
9.3.2.1.5  Preparación muestras producto terminado 120%: 
 
Pesar 305,78mg de producto terminado en un balón aforado de 25ml, con ayuda de una 
pipeta aforada agregar 5ml de metanol, agitar en el ultrasonido durante 30 segundos 
hasta dilución y posteriormente aforar con Buffer (diluyente N°1). Tomar una alícuota de 
1ml y transferir a un balón aforado de 50ml llevar a volumen con Fase móvil (diluyente 
N°2). Filtrar por membrana de 0.45m en un vial y llevar al equipo para el análisis 
respectivo y realizar 3 inyecciones de la misma muestra. Siguiendo el procedimiento 
anterior preparar la muestra 2 y 3 teniendo en cuenta el peso de la muestra 1. 
 
Criterios de Aceptación: 
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9.4 PRECISION 
La precisión nos permite conocer la variabilidad del método de ensayo, esta 
variabilidad está dada por los errores aleatorios inherentes a todo método de ensayo. 
9.4.1 Repetibilidad ó Precisión del Sistema  
Estudia la variabilidad de las respuestas instrumentales cuando se hacen inyecciones 
repetidas sobre una misma solución estándar la cual fue elaborada en las mismas 
condiciones operativas (por un mismo analista, con los mismos aparatos y reactivos) 
en un mismo laboratorio en un periodo de tiempo corto. 
 
Preparar una solución de estándar del 100% como lo indica la técnica de análisis y 
realizar 6 inyecciones o lecturas de la solución.  
 
Criterio de Aceptación: El Coeficiente de variación (Desviación estándar relativa) de las 
respuestas instrumentales dadas por las 6 inyecciones del estándar debe ser menor o 
igual a 2.0%. 
9.4.2 Precisión intermedia ó precisión del método  
El objetivo de esta prueba es determinar la variabilidad del método efectuando una 
serie de análisis sobre la misma muestra, en un mismo laboratorio pero bajo 
condiciones operativas diferentes. 
Este ensayo se puede realizar de dos maneras: 
 Dos días un analista, concentración 100% (6 determinaciones). 
 Dos días, dos analistas diferentes, una misma concentración (puede ser al 
100% del principio activo (9 determinaciones). 
Preparar por dos analistas y durante dos días, estándar y tres muestras de producto 
terminado a la concentración del 100%, utilizando las mismas condiciones analíticas 
establecidas en la validación. Determinar el coeficiente de variación RSD,  entre días y 
analistas. 
 
9.4.2.1 Preparación muestras Precisión Intermedia 
 Parámetro a Evaluar Especificación 
Test de 
Significancia 
Estadística 
Coeficiente de correlación > 0,995 
T exp > T tabla 
Pendiente no es significativamente diferente 
de cero 
T exp < T tabla 
El intercepto no es significativamente 
diferente de cero 
 Texp > T tabla 
No hay correlación entre concentración y 
respuesta 
Análisis de 
Varianza 
(ANOVA) 
F exp > Ftabla 
La regresión no es estadísticamente 
representativa 
F exp < F tabla 
La falta de ajuste no es representativa el 
comportamiento es lineal 
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En la prueba de precisión intermedia participaran 2 analistas y realizaran los análisis 
durante 2 días usando el mismo equipo. Cada analista preparara una muestra de 
estándares al 100% y hará las diluciones como se indica en la técnica de análisis. De 
igual manera cada analista preparara 3 muestras de producto terminado en una 
concentración del 100% y hará las diluciones que se indican en la técnica de análisis. 
Las muestras se llevan al equipo y se realizan 3 lecturas de cada una. De esta manera 
se realizara el procedimiento del día 2, preparando nuevamente cada uno las 
muestras correspondientes. 
 
Criterio de Aceptación:  
 
Para métodos cromatográficos de cada analista el coeficiente de variación  2.0 %. Para 
métodos cromatográficos entre analistas el coeficiente de variación  4%. 
 
9.5 ENSAYO PARA RECUPERACIÓN - EXACTITUD 
La exactitud evalúa la proximidad entre el valor aceptado como verdadero y el valor 
experimental encontrado. La exactitud se determina tomando los datos para las 
concentraciones de 80%, 100% y 120%. 
En caso de que por alguna razón sea necesario realizar la prueba por alguna 
confirmación se deber hacer de la siguiente manera: tomar 3 muestras (principio activo 
+ placebo) en concentraciones de 80%, 100% y 120%.  
 
Un analista debe preparar tres muestras de cada concentración y realizar el análisis, 
conforme lo indica la técnica. 
 
9.5.1 Preparación de la solución madre para prueba de exactitud 
 
Para llevar a cabo este análisis se prepara una solución madre de estándares pesando 
2,5g de Diminazene diaceturato, 6,0g de estándar de Oxitetraciclina y 7,5g de 
estándar de antipirina,  adicionar 50ml de placebo y solubilizar con agitación 
magnética constante. 
 
9.5.1.1 Preparación muestras al 80%: 
 
Pesar 195,65mg de la solución madre en un balón aforado de 25ml, con ayuda de una 
pipeta aforada agregar 5ml de metanol, agitar en el ultrasonido durante 30 segundos 
hasta dilución y posteriormente aforar con Buffer (diluyente N°1). Tomar una alícuota 
de 1ml y transferir a un balón aforado de 50ml llevar a volumen con Fase móvil 
(diluyente N°2). Filtrar por membrana de 0.45m en un vial y llevar al equipo para el 
análisis respectivo y realizar 3 inyecciones de la misma muestra. Siguiendo el 
procedimiento anterior preparar la muestra 2 y 3 teniendo en cuenta el peso de la 
muestra 1. 
 
9.5.1.2 Preparación muestras al 100%: 
 
Pesar 243,0mg de la solución madre en un balón aforado de 25ml, con ayuda de una 
pipeta aforada agregar 5ml de metanol, agitar en el ultrasonido durante 30 segundos 
hasta dilución y posteriormente aforar con Buffer (diluyente N°1). Tomar una alícuota 
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de 1ml y transferir a un balón aforado de 50ml llevar a volumen con Fase móvil 
(diluyente N°2). Filtrar por membrana de 0.45m en un vial y llevar al equipo para el 
análisis respectivo y realizar 3 inyecciones de la misma muestra. Siguiendo el 
procedimiento anterior preparar la muestra 2 y 3 teniendo en cuenta el peso de la 
muestra 1. 
 
9.5.1.3 Preparación muestras al 120%: 
 
Pesar 291,10mg de la solución madre en un balón aforado de 25ml, con ayuda de una 
pipeta aforada agregar 5ml de metanol, agitar en el ultrasonido durante 30 segundos 
hasta dilución y posteriormente aforar con Buffer (diluyente N°1). Tomar una alícuota 
de 1ml y transferir a un balón aforado de 50ml llevar a volumen con Fase móvil 
(diluyente N°2). Filtrar por membrana de 0.45m en un vial y llevar al equipo para el 
análisis respectivo y realizar 3 inyecciones de la misma muestra. Siguiendo el 
procedimiento anterior preparar la muestra 2 y 3 teniendo en cuenta el peso de la 
muestra 1. 
  
 
Los resultados obtenidos se tratan con la siguiente fórmula para obtener el porcentaje 
de recuperación. 
 
%Recuperación= Valor hallado x % Muestra 
                         Valor Teorico 
 
Criterio de aceptación:  
Los valores de porcentaje de recuperación deben estar entre 97,0 % y 103,0 % 
Parámetro a Medir Especificación 
Coeficiente de Variación   2% 
 
9.6 LIMITE DE DETECCION Y CUANTIFICACION 
Es la determinación de las mínimas cantidades que se pueden detectar o cuantificar 
del analito en una muestra determinada. 
Se realiza la determinación de la curva de calibración a bajas concentraciones y se 
analizan tres muestras por triplicado. 
 
- Límite de Detección:  
 
                                           LD= Ybl + 3 Sbl    x    1 
                                                          b               √n 
 
Donde: Ybl = Intercepto con el eje Y 
             Sbl = Desviación estándar de la pendiente 
              b   = Es la pendiente de la recta a altas concentraciones 
             √n  =  Raiz cuadrada de 3 (cantidad de muestras) 
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- Límite de Cuantificación:  
 
                                           LC= Ybl + 10Sbl    x    1 
                                                          b               √n 
 
Donde: Ybl = Intercepto con el eje Y 
             Sbl = Desviación estándar de la pendiente 
              b   = Es la pendiente de la recta a altas concentraciones 
             √n  =  Raíz cuadrada de 3 
 
9.6.1 Preparación Muestras Límite de Detección y Cuantificación: 
 
Para la preparación de esta muestras preparar una solución madre de estándares a la 
mitad del peso usado en la concentración del 100% y hacer las diluciones al doble de los 
volúmenes usados, es decir; pesar 5,6mg de estándar de Diminazene, 13,1mg de 
estándar Oxitetraciclina y 18,8mg de estándar de Antipirina en un balón aforado de 50ml, 
con ayuda de una pipeta aforada agregar 10ml de metanol y agitar en el ultrasonido por 
30 segundos hasta dilución y posteriormente aforar con Buffer (diluyente N°1). Para la 
muestra 1 tomar una alícuota de 1ml y transferirla en un balón aforado de 100ml y llevar a 
volumen con Fase móvil (diluyente N°2). Filtrar por membrana de 0.45m en un vial y  
llevar al equipo para el análisis respectivo realizar 3 inyecciones de la muestra. Para 
preparar la muestra 2 tomar una alícuota de 2ml de la solución madre y realizar el mismo 
procedimiento de la muestra 1 y para la muestra 3 tomar una alícuota de 3ml y seguir el 
procedimiento de las diluciones de la muestra 1, de cada una realizar 3 lecturas. Con los 
datos obtenidos construir una curva de calibración con las concentraciones usadas por 
debajo de la concentración mínima trabajada en la linealidad del sistema y lo más 
cercanas a cero g/mL. Analizar de acuerdo a las condiciones establecidas en la técnica 
analítica y  calcular el límite detección y cuantificación. 
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Anexo 8. TÉCNICA ANALITICA 
 
 
 
1. NOMBRE DEL PRODUCTO: Diminazene Diaceturato, Oxitetraciclina y Antipirina 
 
2. FUNCIÓN DEL PRODUCTO: Hemoparasiticida  
 
3. PROPIEDADES FÍSICO QUÍMICAS 
 
3.1 ASPECTO 
3.2 VOLUMEN 
3.3 DENSIDAD 
3.4 pH 
3.5 VALORACIÓN E IDENTIFICACIÓN DE OXITETRACICLINA 
3.6 VALORACIÓN E IDENTIFICACIÓN DE DIMINAZENE DIACETURATO 
3.7 VALORACIÓN E IDENTIFICACIÓN DE ANTIPIRINA  
3.8 PRUEBA DE HERMETICIDAD 
 
4. MATERIALES, EQUIPOS Y REACTIVOS 
 
4.1 MATERIALES 
 
 Probetas de capacidad adecuada 
 Picnómetro 
 Balones aforados 25ml y 50ml 
 Pipetas aforadas y graduadas 
 Cortafríos 
 Pera succionadora 
 Jeringa desechable 
 Bureta de 10ml 
 Balón aforado de 1000ml 
 Viales 
 Millex 0.45 micras 
 Papel de filtro Whatman 
 Columna Hypersild Gold 100 x 
4.6 mm 5 m 
 
4.2 EQUIPOS 
 
 Balanza analítica Ohaus Discovery 
 Equipo para filtración millipore QPAK 1E 
 Potenciometro schott instruments lab 860 
 Bomba de vacio sartorius Stedim biotech 
 Cromatografo Liquido HPLC Thermo Surveyor
 CLAVE TPT-CC2-013 
TÉCNICA DE ANÁLISIS PRODUCTO TERMINADO   
Diminazene Diaceturato, Oxitetracilina y Antipirina 
 
VERSIÓN 02 
 
PÁGINA  77 DE 
339 
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4.3 REACTIVOS 
 
 Agua HPLC 
 Fosfato monobásico de potasio P.A 
 Oxitetraciclina estándar secundario 
 Diminazene Diaceturato estándar secundario 
 Antipirina estándar secundario 
 Metanol HPLC 
 Acetonitrilo HPLC 
 
5. MÉTODOS DE ANÁLISIS, CÁLCULOS Y ESPECIFICACIONES  
 
5.1 ASPECTO 
 
5.1.1 Tomar una muestra de 10 ml de pool y realizar una inspección del estado, color y 
olor. 
 
5.1.2   Especificación: Solución traslúcida de color café rojizo y  olor característico.  
 
5.2 VOLUMEN 
 
5.2.1 Tomar: 8 frascos de producto a analizar para la presentación de 30 ml, 3 de 50 
mL, 2 de 100 mL, 2 de 250 mL.  
 
5.2.2 Desgrafar cuidadosamente los frascos con la pinza cortafríos. 
 
5.2.3 Verter el contenido de cada una de las unidades en probetas graduadas de 50 mL, 
100 mL y 250 mL respectivamente  
 
5.2.4    Medir, registrar y calcular el volumen promedio por frasco. 
 
5.2.5 Especificación: Presentación por 30 mL:    Entre    30,0 mL  y    32,0 mL 
                                   Presentación por 50 mL:     Entre   50,0 mL   y    52,0 mL  
                                   Presentación por 100 mL:   Entre 100,0 mL   y  102,0 mL 
                                   Presentación por 250 mL:   Entre 250,0 mL   y  255,0 mL 
5.3  DENSIDAD 
 
5.3.1. Ver   PRO-CC2-018 “Determinación de densidad relativa o gravedad especifica” 
 
5.3.2. Especificación: Entre 1.050 g/mL  a 1,150 g/mL 
 
5.4  pH 
 
5.4.1. Determinar el pH a una muestra de 50 ml  según PRO-CC2-039 Procedimiento de 
manejo, calibración de potenciómetro y determinación de pH. 
 
5.4.2. Especificación: Entre 9,00 y 10,00    
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5.5 CONTENIDO E IDENTIFICACIÓN DE DIMINAZENE DIACETURATO, 
OXITETRACICLINA Y ANTIPIRINA 
 
 
Por cromatografía liquida 
 
Columna:   Hypersil Gold 100 x 4,6 mm 5 m 
Fase Móvil:   Buffer: Metanol: Acetonitrilo [80:7:13] 
Diluyente:   Nº 1 Metanol: Buffer [5:95] 
    Nº 2 Buffer: Metanol: Acetonitrilo [80:7:13] 
Longitud de onda:  240nm 
Flujo:    0,6 ml/min 
Volumen de inyección: 10 L 
Temperatura:   Columna 25°C – Muestras 20°C  
Tiempo de corrida:  8 minutos 
 
Preparar las siguientes soluciones: 
 
5.5.1 Solución Buffer (Diluyente N°1): Pesar 11,56 g de Fosfato monobásico de 
potasio y disolver en 800 ml de agua, ajustar a pH 3,0 con acido fosfórico y 
completar a 1000 ml con agua destilada. 
 
5.5.2 Fase Móvil (Diluyente N°2): En una probeta de 1000ml adicionar 80% de Buffer 
fosfato monobásico de potasio (       KH2PO4) 0.085M, 7% de MeOH grado 
Reactivo y 13% de Acetonitrilo. Agitar y filtrar la solución con ayuda de una bomba 
de vació, depositarlo en un recipiente para ser llevado al HPLC. 
 
5.5.3 Solución Estándar: Pesar en una balanza analítica 11,25 mg de estándar de 
Diminazene diaceturato, 26,3 mg de estándar de Oxitetraciclina y 37,5 mg de 
estándar de Antipirina en un balón aforado de 25 mL, adicionar 5mL de Metanol, 
agitar hasta completa disolución y llevar a volumen con buffer. Tomar una alícuota 
de 1 ml en un balón aforado de 50 ml completar a volumen con Diluyente N°2. 
Filtrar por membrana de 0.45 m e inyectar por triplicado. 
 
5.5.4 Solución problema: Pesar en una balanza analítica aproximadamente pero con 
exactitud 250 mg de muestra de producto terminado en un balón aforado de 25 ml, 
adicionar 5ml de Metanol, agitar hasta completa disolución y llevar a volumen con 
buffer. Tomar una alícuota de 1 ml en un balón aforado de 50 ml completar a 
volumen con Diluyente N°2. Filtrar por membrana de 0.45 m e inyectar por 
triplicado. 
 
5.5.5 Cálculos 
 
 
                                                                  Am * Wst * Pst * FD 
mg/ml Diminazene Diaceturato   =         --------------------------------- 
                                                                   Ast * Wm 
 
                                                    Am * Wst * Pst * FD 
mg/ml Oxitetraciclina   =          --------------------------------- 
                                                      Ast * Wm 
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                                        Am * Wst * Pst * FD 
mg/ml Antipirina   =         --------------------------------- 
                                          Ast * Wm 
Am:    Área de la muestra 
Wst:   Peso del estándar en g 
Pst:    Pureza del estándar  
Ast:    Área del estándar 
Wm:   Peso de la muestra en g 
FD:     Factor de dilución 
 
5.5.6 Especificación Diminazene: Entre 36.0 mg/mL y 44.0 mg/mL 
 
5.5.7 Especificación Oxitetraciclina: Entre 90.0mg/mL y 120.0 mg/mL 
 
5.5.8 Especificación Antipirina: Entre 135.0 mg/mL y 165.0 mg/mL 
 
5.6 PRUEBA DE HERMETICIDAD 
 
5.6.1 Realizar el ensayo de acuerdo  al INS-CC2-032 Prueba de Hermeticidad. 
 
5.6.2 Especificación: El envase debe ser Hermético. 
 
6. CONDICIONES DE ALMACENAMIENTO 
 
Mantener en lugar fresco, seco y protegido de la luz 
 
7. REFERENCIAS 
 
DESARROLLO INTERNO 2010 y 2014 
 
8. HISTORIA DEL DOCUMENTO 
 
No. REV MODIFICACIONES FECHA ELABORÓ CARGO 
00 Se implemente técnica validada de 
valoración para el Diminazene 
Diaceturato, Oxitetraciclina y Antipirina. 
2015-02 K.Sierra T. de 
Laboratorio 
(Tesista) 
 
 NOMBRE CARGO FIRMA FECHA 
ELABORADO K. Sierra T. Laboratorio (Tesista)  2015 - 02 
REVISADO C.Moreno J.S.C.F químico  2015 - 02 
APROBADO F.Gonzalez D. Aseguramiento de Calidad  2015 - 02 
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Anexo 9. IDONEIDAD DEL SISTEMA 
 
                
REGISTRO VALIDACION DE TECNICAS ANALITICAS 
          
Parámetro IDONEIDAD DEL SISTEMA     
Producto Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina   
          
1.Datos primarios        
Para el cálculo de la idoneidad del sistema se tomaron los cromatogramas de las  seis inyecciones de la 
precisión del sistema 
          
2. Cálculos         
Con ayuda del software del Cromatografo se obtuvieron los siguientes datos:    
          
2.1 Diminazene Diaceturato 
       
   INYECCION  
PLATOS 
TEORICOS 
ASIMETRIA RESOLUCION    
   1 2714 1,34213 0    
   2 2709 1,34794 0    
   3 2761 1,32801 0    
   4 2721 1,34283 0    
   5 2769 1,32379 0    
   6 2728 1,34022 0    
   Promedio 2734 1,337 0    
   RSD 0,84% 0,64% 0%    
  
         
2.2 Oxitetraciclina 
        
   
INYECCION  
PLATOS 
TEORICOS 
ASIMETRIA RESOLUCIÓN 
   
   1 5726 0,92545 14,81    
   2 5733 0,92261 14,81    
   3 5733 0,92216 14,86    
   4 5721 0,92512 14,82    
   5 5709 0,92411 14,80    
   6 5702 0,92600 14,81    
   Promedio 5721 0,924 14,818    
   RSD 0,20% 0,16% 0,13%    
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2.3 Antipirina 
        
   
INYECCION  
PLATOS 
TEORICOS 
ASIMETRIA RESOLUCIÓN 
   
   1 8273 1,00321 4,54    
   2 8275 1,00106 4,54    
   3 8268 1,00269 4,54    
   4 8265 1,00036 4,55    
   5 8264 1,00115 4,54    
   6 8263 1,00457 4,54    
   Promedio 8268 1,002 4,542    
   RSD 0,05% 0,14% 0,08%    
          
3. Discusión de resultados       
El número de platos teóricos promedio de las seis inyecciones para el Diminazene fue 2734  y la asimetría 
promedio fue  1,337; para la Oxitetraciclina el promedio de platos teóricos fue de 5721 y la asimetría promedio 
de 0,924 y para la Antipirina un promedio de platos teóricos de 8268 y un promedio en asimetría de 1,002. La 
resolución entre el pico de Diminazene y la Oxitetraciclina promedio fue de 14,818 y un RSD de 0,13% y la 
resolución entre la Oxitetraciclina y la antipirina un promedio de 4,542 y un RSD de 0,08%. El criterio para esta 
prueba establece un mínimo de 2000 platos teóricos, un valor de asimetría entre  0,8-2,0 y una resolución 
mayor a 2,0%. Los resultados cumplen para el requisito establecido para esta prueba. 
          
          
Realizado por:   Revisado por:     
          
          
          
              
KATTERINE SIERRA HERNÁNDEZ  CLAUDIA PATRICIA MORENO   
Técnico de Laboratorio (Tesista) Jefe Sección Control Fisicoquímico   
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20141229 Idoneidad del Sistema-Rep1.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 29/12/2014 10:10:46 AM 
Printed: 20/02/2015 10:26:41 PM 
 
 
 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results   
(28/01/2015  
01:19:25 PM)  
(Reprocessed) 
 
Pk #  Name Retention Time Theoretical plates  
        (USP) 
Asymmetry            Resolution 
1 Diminazene 2.107 2714 1.34213                     0,0 
2 Oxitetraciclina 5.435 5726 0.92545                   14,81 
3 Antipirina 6.763 8273 1.00321                     4,54 
Totals      
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20141229 Idoneidad del Sistema-Rep2.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 29/12/2014 10:19:39 AM 
Printed: 20/02/2015 10:28:35 AM 
 
 
 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results   
(28/01/2015  
 01:22:26 PM)  
(Reprocessed) 
 
Pk #  Name Retention Time Theoretical plates  
        (USP) 
Asymmetry            Resolution 
1 Diminazene 2.107 2709 1.34794                     0,0 
2 Oxitetraciclina 5.437 5733 0.92261                   14,81 
3 Antipirina 6.765 8275 1.00106                     4,54 
Totals      
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20141229 Idoneidad del Sistema-Rep3.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 29/12/2014 10:28:34 AM 
Printed: 20/02/2015 10:30:19 AM 
 
 
 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(28/01/2015  
01:28:52 PM)  
(Reprocessed)) 
 
Pk #  Name Retention Time Theoretical plates  
        (USP) 
Asymmetry            Resolution 
1 Diminazene 2.108 2761 1.32801                     0,0 
2 Oxitetraciclina 5.437 5733 0.92216                   14,86 
3 Antipirina 6.765 8268 1.00269                     4,54 
Totals      
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20141229 Idoneidad del Sistema-Rep4.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 29/12/2014 10:37:27 AM 
Printed: 20/02/2015 10:31:43 AM 
 
 
 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(28/01/2015  
01:30:18 PM)  
(Reprocessed) 
 
Pk #  Name Retention Time Theoretical plates  
        (USP) 
Asymmetry            Resolution 
1 Diminazene 2.108 2721 1.34283                    0,0 
2 Oxitetraciclina 5.437 5721 0.92512                  14,82 
3 Antipirina 6.767 8265 1.00036                    4,55 
Totals      
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 Vicerrectoría de Investigaciones U.D.C.A | Formato de Presentación de Proyecto de grado 
Página 87 
External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20141229 Idoneidad del Sistema-Rep5.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 29/12/2014 10:46:17 AM 
Printed: 20/02/2015 10:35:21 AM 
 
 
 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results   
(28/01/2015  
10:33:12 AM)  
(Reprocessed) 
 
Pk #  Name Retention Time Theoretical plates  
        (USP) 
Asymmetry            Resolution 
1 Diminazene 2.108 2769 1.32379                     0,0 
2 Oxitetraciclina 5.437 5709 0.92411                   14,80 
3 Antipirina 6.767 8264 1.00115                     4,54 
Totals      
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20141229 Idoneidad del Sistema-Rep6.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 29/12/2014 10:55:08 AM 
Printed: 20/02/2015 10:37:57 AM 
 
 
 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(28/01/2015  
1:33:11 PM)  
(Reprocessed) 
 
Pk #  Name Retention Time Theoretical plates  
        (USP) 
Asymmetry            Resolution 
1 Diminazene 2.108 2728 1.34022                    0,0 
2 Oxitetraciclina 5.437 5702 0.92600                  14,81 
3 Antipirina 6.767 8263 1.00457                    4,54 
Totals      
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Anexo 10. PRECISIÓN DEL SISTEMA – REPETIBILIDAD  
 
                    
REGISTRO VALIDACION DE TECNICAS ANALITICAS 
            
            
  Parámetro PRECISIÓN DEL SISTEMA   
  Producto  Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina   
            
  1.Datos primarios         
            
  1.1 Diminazene Diaceturato        
  Cantidad pesada estándar      11,26       mg     
  Diminazene Diaceturato     Lote:        PS049575      
            
  1.2 Oxitetraciclina         
  Cantidad pesada estándar      26,32       mg      
  Oxitetraciclina      Lote:        131209-8      
            
  1.3 Antipirina         
  Cantidad pesada estándar      37,52       mg      
  Antipirina   Lote:   2314030201      
          
  VOLUMEN 1 ALICUOTA VOLUMEN 2       
 Diluciones 25 1 50       
 Diluyente 1  2       
  
 
2.Calculos         
            
  2.1 Diminazene Diaceturato        
            
    CONCENTRACION AREA      
    100% 977926      
    100% 972366      
    100% 974396      
    100% 977422      
   100% 979123      
    100% 975877      
    Promedio 976185      
    RSD 0,23%      
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2.2 Oxitetraciclina 
 
          
    CONCENTRACION AREA      
    100% 2125389      
    100% 2124914      
    100% 2127495      
    100% 2126980      
    100% 2128250      
    100% 2126665      
    Promedio 2126616      
    RSD 0,05%      
            
  2.3 Antipirina         
            
    CONCENTRACION AREA      
    100% 6935141      
    100% 6933027      
    100% 6937953      
    100% 6936618      
    100% 6937303      
    100% 6935913      
    Promedio 6935993      
    RSD 0,02%      
          
            
  3.Discusion de resultados        
  
Se calculó el coeficiente de desviación estándar relativa (RSD) para las seis inyecciones del 
estándar, el cual dio como resultado para el Diminazene 0,23 %, Oxitetraciclina 0,05% y Antipirina 
0,02%; el criterio para esta prueba establece que el coeficiente de desviación estándar relativa 
debe ser menor del 2,0%; los resultados cumplen con el requisito establecido para esta prueba. 
            
            
  Realizado por:    Revisado por:    
            
  
 
               
  KATTERINE SIERRA HERNÁNDEZ  CLAUDIA PATRICIA MORENO   
  Técnico de Laboratorio (Tesista)  Jefe Sección Control Fisicoquímico 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20141229 Precisión  del Sistema-Rep1.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 29/12/2014 10:10:46 AM 
Printed: 20/02/2015 10:26:41 PM 
 
 
 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(28/01/2015  
01:19:25 PM)  
(Reprocessed) 
 
Pk #  Name      Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.107 977926 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.435 2125389 0.000 
3  Antipirina 6.763 6935141 0.000 
Totals   10038456 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20141229 Precisión  del Sistema-Rep2.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 29/12/2014 10:19:39 AM 
Printed: 20/02/2015 10:28:35 AM 
 
 
 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results 
(28/01/2015  
01:22:26 PM)  
(Reprocessed) 
 
Pk #  Name      Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.107 972366 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.437 2124914 0.000 
3  Antipirina 6.765 6933027 0.000 
Totals   10030307 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20141229 Precisión  del Sistema-Rep3.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 29/12/2014 10:28:34 AM 
Printed: 20/02/2015 10:30:19 AM 
 
 
 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(28/01/2015  
01:28:52 PM)  
(Reprocessed) 
 
Pk #  Name      Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.108 974396 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.437 2127495 0.000 
3  Antipirina 6.765 6937953 0.000 
Totals   10039844 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20141229 Precisión  del Sistema-Rep4.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 29/12/2014 10:37:27 AM 
Printed: 20/02/2015 10:31:43 AM 
 
 
 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(28/01/2015  
01:30:18 PM)  
(Reprocessed) 
 
Pk #  Name      Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.108 977422 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.437 2126980 0.000 
3  Antipirina 6.767 6936618 0.000 
Totals   10041020 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20141229 Precisión  del Sistema-Rep5.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 29/12/2014 10:46:17 AM 
Printed: 20/02/2015 10:35:21 AM 
 
 
 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(28/01/2015  
10:33:12 AM)  
(Reprocessed) 
 
Pk #  Name      Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.108 979123 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.437 2128250 0.000 
3  Antipirina 6.767 6937303 0.000 
Totals   10044676 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20141229 Precisión  del Sistema-Rep6.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 29/12/2014 10:55:08 AM 
Printed: 20/02/2015 10:37:57 AM 
 
 
 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(28/01/2015  
1:33:11 PM)  
(Reprocessed) 
 
Pk #  Name      Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.108 975877 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.437 2126665 0.000 
3  Antipirina 6.767 6935913 0.000 
Totals   10038455 0.000 
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Anexo 11. PORCENTAJE DE RECUPERACIÓN – EXACTITUD 
 
            
REGISTRO VALIDACIÓN DE TÉCNICAS ANALÍTICAS 
        
Parámetro PORCENTAJE DE RECUPERACIÓN   
Parámetro Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina   
        
1. Datos primarios      
        
Pesos producto Terminado      
        
CONCENTRACION 80% 100% 120%   
Peso Muestra 1  0,19565g 0,24300g 0,29110g   
Peso Muestra 2  0,19468g 0,24448g 0,29190g   
Peso Muestra 3  0,19400g 0,24450g 0,29356g   
  
 
      
  Densidad (mg/mL)   1,121    
        
Diluciones 
 
      
    VOLUMEN 1 ALICUOTA VOLUMEN 2   
ESTANDAR 25 1 50   
MUESTRAS 25 1 50   
        
Factor Dilución DILUENTE 1 DILUENTE 2     
1 Metanol : Buffer Fase Móvil     
        
1.1 Diminazene Diaceturato      
   100%     
Peso  hallado(mg)   49,03     
        
Peso STD (mg) 11,28  LOTE DE ESTANDAR:  PS049575   
Potencia  0,878      
        
1.2 Oxitetraciclina      
   100%     
Peso  hallado(mg)   119,80     
        
Peso STD (mg) 26,25  LOTE DE ESTANDAR:  131209-8   
Potencia  0,904      
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1.3 Antipirina       
   100%     
Peso  hallado(mg)   153,00     
        
Peso STD (mg) 37,59  LOTE DE ESTANDAR:  2314030201   
Potencia  0,996      
        
        
2. Cálculos        
        
2.1 Diminazene Diaceturato      
        
Concentración 80% 
      
  ESTANDAR MUESTRA 1 MUESTRA 2 MUESTRA 3   
  982860 830907 832532 823474   
  980711 829239 829060 823765   
  979203 833772 828736 824936   
Promedio 980925 831306 830109 824058   
Desviación 1837,84 2292,69 2104,34 773,88   
Rsd 0,19 0,28 0,25 0,09   
        
Concentración 100% 
      
  ESTANDAR MUESTRA 1 MUESTRA 2 MUESTRA 3   
  982860 1035186 1039807 1037849   
  980711 1036272 1039526 1038594   
  979203 1034828 1037461 1039202   
Promedio 980925 1035429 1038931 1038548   
Desviación 1837,84 751,96 1281,07 677,66   
Rsd 0,19 0,07 0,12 0,07   
 
Concentración 120%         
        
  ESTANDAR MUESTRA 1 MUESTRA 2 MUESTRA 3   
  982860 1244505 1247223 1252244   
  980711 1242866 1244414 1251743   
  979203 1243101 1242336 1252235   
Promedio 980925 1243491 1244658 1252074   
Desviación 1837,84 886,26 2452,60 286,69   
Rsd 0,19 0,07 0,20 0,02   
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Contenido 
PT(mg/mL) 
CONCENTRACION HALLADA 
  
  80%   
49,03 
M1 M2 M3 PROMEDIO   
48,09 48,26 48,08 48,14   
78,47% 78,74% 78,44% 78,55%   
100%   
M1 M2 M3 PROMEDIO   
48,23 48,10 48,08 48,13   
98,36% 98,10% 98,05% 98,17%   
120%   
M1 M2 M3 PROMEDIO   
48,35 48,26 48,27 48,29   
118,33% 118,12% 118,15% 118,20%   
        
% RECUPERACION   
Concentración M1 M2 M3 PROMEDIO   
80% 98,08% 98,43% 98,05% 98,19%   
100% 98,36% 98,10% 98,05% 98,17%   
120% 98,61% 98,43% 98,46% 98,50%   
Promedio 98,29%   
Desviación 0,002   
Rsd 0,00%   
        
2.2 Oxitetraciclina      
        
Concentración 80% 
      
  ESTANDAR MUESTRA 1 MUESTRA 2 MUESTRA 3   
  2144652 1807352 1815996 1809796   
  2144321 1808784 1815475 1816255   
  2143710 1823392 1814794 1817351   
Promedio 2144228 1813176 1815422 1814467   
Desviación 477,89 8876,24 602,77 4082,44   
Rsd 0,02 0,49 0,03 0,22   
        
Concentración 100% 
      
  ESTANDAR MUESTRA 1 MUESTRA 2 MUESTRA 3   
  2144652 2276360 2282402 2291290   
  2144321 2276375 2281985 2292579   
  2143710 2274570 2279451 2296520   
Promedio 2144228 2275768 2281279 2293463   
Desviación 477,89 1037,81 1597,05 2724,76   
Rsd 0,02 0,05 0,07 0,12   
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Concentración 120%         
        
  ESTANDAR MUESTRA 1 MUESTRA 2 MUESTRA 3   
  2144652 2742485 2749443 2773690   
  2144321 2739024 2748395 2776084   
  2143710 2740957 2743987 2778575   
Promedio 2144228 2740822 2747275 2776116   
Desviación 477,89 1734,44 2895,30 2442,66   
Rsd 0,02 0,06 0,11 0,09   
        
Contenido 
PT(mg/mL) 
CONCENTRACION HALLADA 
  
  80%   
118,20 
M1 M2 M3 PROMEDIO   
114,97 115,69 116,03 115,56   
77,82% 78,30% 78,53% 78,22%   
100%   
M1 M2 M3 PROMEDIO   
116,19 115,76 116,37 116,11   
98,30% 97,94% 98,45% 98,23%   
120%   
M1 M2 M3 PROMEDIO   
116,81 116,76 117,32 116,96   
118,59% 118,54% 119,11% 118,74%   
        
% RECUPERACION   
Concentración M1 M2 M3 PROMEDIO   
80% 97,27% 97,87% 98,17% 97,77%   
100% 98,30% 97,94% 98,45% 98,23%   
120% 98,82% 98,78% 99,26% 98,95%   
Promedio 98,32%   
Desviación 0,006   
Rsd 0,01%   
        
2.3 Antipirina       
        
Concentración 80% 
      
  ESTANDAR MUESTRA 1 MUESTRA 2 MUESTRA 3   
  6847496 4896102 4934408 4932504   
  6848070 4897158 4933262 4941712   
  6847463 4916628 4932521 4946653   
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Promedio 6847676 4903296 4933397 4940290   
Desviación 341,32 11557,92 950,72 7180,93   
Rsd 0,00 0,24 0,02 0,15   
        
Concentración 100% 
      
  ESTANDAR MUESTRA 1 MUESTRA 2 MUESTRA 3   
  6847496 6161007 6206436 6258114   
  6848070 6164079 6208806 6264266   
  6847463 6164630 6204354 6277734   
Promedio 6847676 6163239 6206532 6266705   
Desviación 341,32 1952,22 2227,55 10034,76   
Rsd 0,00 0,03 0,04 0,16   
 
Concentración 120%         
        
  ESTANDAR MUESTRA 1 MUESTRA 2 MUESTRA 3   
  6847496 7428170 7478819 7586025   
  6848070 7427011 7479424 7598228   
  6847463 7434720 7474069 7608593   
Promedio 6847676 7429967 7477437 7597615   
Desviación 341,32 4156,81 2932,70 11296,47   
Rsd 0,00 0,06 0,04 0,15   
   
 
     
Contenido 
PT(mg/mL) 
CONCENTRACION HALLADA 
  
153,00 
80%   
M1 M2 M3 PROMEDIO   
153,60 155,32 156,08 155,00   
80,32% 81,21% 81,61% 81,05%   
100%   
M1 M2 M3 PROMEDIO   
155,45 155,60 157,09 156,05   
101,60% 101,70% 102,67% 101,99%   
120%   
M1 M2 M3 PROMEDIO   
156,44 157,00 158,63 157,36   
122,70% 123,14% 124,41% 123,42%   
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% RECUPERACION   
Concentración M1 M2 M3 PROMEDIO   
80% 100,39% 101,51% 102,01% 101,31%   
100% 101,60% 101,70% 102,67% 101,99%   
120% 102,25% 102,62% 103,68% 102,85%   
Promedio 102,05%   
Desviación 0,009   
Rsd 0,01%   
        
3. Discusión de resultados      
Los porcentajes de recuperación reportados para el Diminazene Diaceturato son: para la concentración del 
80.0% es 98,19 %, la concentración del 100,0% es 98,17%, la concentración  del 120,0% es 98,50%,  para 
la Oxitetraciclina para la concentración del 80.0% es 97,77%, la concentración del 100,0% es 98,23%, la 
concentración  del 120,0 % es 98,95% y para la Antipirina para la concentración del 80.0% es 101,31%, la 
concentración del 100,0% es 101,99%, la concentración  del 120,0 % es 102,85%, los datos reportados se 
encuentran dentro del criterio establecido 97.0% - 103.0%. 
        
        
Realizado por:   Revisado Por     
        
     
 
     
KATTERINE SIERRA HERNÁNDEZ  CLAUDIA PATRICIA MORENO   
Técnico de Laboratorio (Tesista)  
Jefe sección Control 
Fisicoquímico   
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150109 Porcentaje de Recuperación- Estándar-
Rep1.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 09/01/2015   1:49:20 PM 
Printed: 20/02/2015   3:46:00 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(09/01/2015  
1:57:26 PM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 1.993 982860 0.000 
2  Oxitetraciclina 4.517 2144652 0.000 
3  Antipirina 5.698 6847496 0.000 
Totals   9975008 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150109 Porcentaje de Recuperación- Estándar-
Rep2.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 09/01/2015   1:58:13 PM 
Printed: 20/02/2015   3:46:38 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(09/01/2015  
2:06:20 PM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 1.992 980711 0.000 
2  Oxitetraciclina 4.515 2144321 0.000 
3  Antipirina 5.698 6848070 0.000 
Totals   9973102 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150109 Porcentaje de Recuperación- Estándar-
Rep3.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 09/01/2015   2:07:06 PM 
Printed: 20/02/2015   3:46:56 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(09/01/2015  
2:15:13 PM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 1.992 979203 0.000 
2  Oxitetraciclina 4.517 2143710 0.000 
3  Antipirina 5.698 6847463 0.000 
Totals   9970366 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150109 Porcentaje de Recuperación 80%- Mta 
1-Rep1.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 09/01/2015   2:24:47 PM 
Printed: 20/02/2015   3:47:10 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(09/01/2015  
2:32:50 PM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 1.992 830907 0.000 
2  Oxitetraciclina 4.513 1807352 0.000 
3  Antipirina 5.698 4896102 0.000 
Totals   7534361 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150109 Porcentaje de Recuperación 80%- Mta 
1-Rep2.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 09/01/2015   2:33:36 PM 
Printed: 20/02/2015   3:47:48 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(09/01/2015  
2:41:37 PM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 1.992 829239 0.000 
2  Oxitetraciclina 4.513 1808784 0.000 
3  Antipirina 5.698 4897158 0.000 
Totals   7535181 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150109 Porcentaje de Recuperación 80%- Mta 
1-Rep3.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 09/01/2015   2:42:22 PM 
Printed: 20/02/2015   3:48:00 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(09/01/2015  
2:50:23 PM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 1.993 833772 0.000 
2  Oxitetraciclina 4.515 1823392 0.000 
3  Antipirina 5.700 4916628 0.000 
Totals   7573792 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150109 Porcentaje de Recuperación 80%- Mta 
2-Rep1.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 09/01/2015   4:21:06 PM 
Printed: 20/02/2015   3:48:19 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(09/01/2015  
4:29:13 PM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 1.993 832532 0.000 
2  Oxitetraciclina 4.522 1815996 0.000 
3  Antipirina 5.705 4934408 0.000 
Totals   7582936 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150109 Porcentaje de Recuperación 80%- Mta 
2-Rep2.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 09/01/2015   4:29:58 PM 
Printed: 20/02/2015   3:48:43 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(09/01/2015  
4:38:05 PM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 1.993 829060 0.000 
2  Oxitetraciclina 4.522 1815475 0.000 
3  Antipirina 5.705 4933262 0.000 
Totals   7577797 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150109 Porcentaje de Recuperación 80%- Mta 
2-Rep3.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 09/01/2015   4:38:50 PM 
Printed: 20/02/2015   3:48:56 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(09/01/2015  
4:46:52 PM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 1.993 828736 0.000 
2  Oxitetraciclina 4.522 1814794 0.000 
3  Antipirina 5.705 4932521 0.000 
Totals   7576051 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150109 Porcentaje de Recuperación 80%- Mta 
3-Rep1.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 09/01/2015   6:07:12 PM 
Printed: 20/02/2015   3:49:14 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(09/01/2015  
6:15:18 PM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 1.992 823474 0.000 
2  Oxitetraciclina 4.518 1809796 0.000 
3  Antipirina 5.700 4932504 0.000 
Totals   7565774 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150109 Porcentaje de Recuperación 80%- Mta 
3-Rep2.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 09/01/2015   6:16:04 PM 
Printed: 20/02/2015   3:49:30 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(09/01/2015  
6:24:05 PM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 1.992 823765 0.000 
2  Oxitetraciclina 4.518 1816255 0.000 
3  Antipirina 5.702 4941712 0.000 
Totals   7581732 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150109 Porcentaje de Recuperación 80%- Mta 
3-Rep3.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 09/01/2015   6:24:51 PM 
Printed: 20/02/2015   3:49:46 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(09/01/2015  
6:32:57 PM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 1.992 824936 0.000 
2  Oxitetraciclina 4.518 1817351 0.000 
3  Antipirina 5.702 4946653 0.000 
Totals   7588940 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150109 Porcentaje de Recuperación 100%- 
Mta 1-Rep1.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 09/01/2015   3:19:16 PM 
Printed: 20/02/2015   3:50:02 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(09/01/2015  
3:27:17 PM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 1.993 1035186 0.000 
2  Oxitetraciclina 4.522 2276360 0.000 
3  Antipirina 5.705 6161007 0.000 
Totals   9472553 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150109 Porcentaje de Recuperación 100%- 
Mta 1-Rep2.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 09/01/2015   3:28:06 PM 
Printed: 20/02/2015   3:50:37 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results   
(09/01/2015  
3:36:07 PM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 1.995 1036272 0.000 
2  Oxitetraciclina 4.522 2276375 0.000 
3  Antipirina 5.707 6164079 0.000 
Totals   9476726 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150109 Porcentaje de Recuperación 100%- 
Mta 1-Rep3.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 09/01/2015   3:36:53 PM 
Printed: 20/02/2015   3:50:56 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(09/01/2015  
3:45:00 PM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 1.995 1034828 0.000 
2  Oxitetraciclina 4.522 2274570 0.000 
3  Antipirina 5.707 6164630 0.000 
Totals   9474028 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150109 Porcentaje de Recuperación 100%- 
Mta 2-Rep1.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 09/01/2015   4:56:27 PM 
Printed: 20/02/2015   3:51:10 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(09/01/2015  
5:04:28 PM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 1.993 1039807 0.000 
2  Oxitetraciclina 4.522 2282402 0.000 
3  Antipirina 5.707 6206436 0.000 
Totals   9528645 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150109 Porcentaje de Recuperación 100%- 
Mta 2-Rep2.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 09/01/2015   5:05:17 PM 
Printed: 20/02/2015   3:51:24 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(09/01/2015  
5:13:19 PM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 1.993 1039526 0.000 
2  Oxitetraciclina 4.522 2281985 0.000 
3  Antipirina 5.705 6208806 0.000 
Totals   9530317 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150109 Porcentaje de Recuperación 100%- 
Mta 2-Rep3.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 09/01/2015   5:14:05 PM 
Printed: 20/02/2015   3:51:38 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(09/01/2015  
5:22:12 PM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 1.993 1037461 0.000 
2  Oxitetraciclina 4.520 2279451 0.000 
3  Antipirina 5.703 6204354 0.000 
Totals   9521266 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150109 Porcentaje de Recuperación 100%- 
Mta 3-Rep1.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 09/01/2015   6:42:33 PM 
Printed: 20/02/2015   3:51:56 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(09/01/2015  
6:50:35 PM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 1.993 1037849 0.000 
2  Oxitetraciclina 4.522 2291290 0.000 
3  Antipirina 5.703 6258114 0.000 
Totals   9587253 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150109 Porcentaje de Recuperación 100%- 
Mta 3-Rep2.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 09/01/2015   6:51:21 PM 
Printed: 20/02/2015   3:52:11 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(09/01/2015  
6:59:28 PM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 1.993 1038594 0.000 
2  Oxitetraciclina 4.522 2292579 0.000 
3  Antipirina 5.703 6264266 0.000 
Totals   9595439 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150109 Porcentaje de Recuperación 100%- 
Mta 3-Rep3.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 09/01/2015   7:00:14 PM 
Printed: 20/02/2015   3:52:26 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(09/01/2015  
7:08:16 PM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 1.993 1039202 0.000 
2  Oxitetraciclina 4.523 2296520 0.000 
3  Antipirina 5.703 6277734 0.000 
Totals   9613456 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150109 Porcentaje de Recuperación 120%- 
Mta 1-Rep1.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 09/01/2015   3:45:48 PM 
Printed: 20/02/2015   3:52:47 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results   
(09/01/2015  
3:53:49 PM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 1.995 1244505 0.000 
2  Oxitetraciclina 4.525 2742485 0.000 
3  Antipirina 5.708 7428170 0.000 
Totals   11415160 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150109 Porcentaje de Recuperación 120%- 
Mta 1-Rep2.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 09/01/2015   3:54:36 PM 
Printed: 20/02/2015   3:53:18 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(09/01/2015  
4:02:38 PM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 1.995 1242866 0.000 
2  Oxitetraciclina 4.525 2739024 0.000 
3  Antipirina 5.708 7427011 0.000 
Totals   11408901 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150109 Porcentaje de Recuperación 120%- 
Mta 1-Rep3.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 09/01/2015   4:03:24 PM 
Printed: 20/02/2015   3:53:34 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(09/01/2015  
4:11:31 PM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 1.995 1243101 0.000 
2  Oxitetraciclina 4.527 2740957 0.000 
3  Antipirina 5.708 7434720 0.000 
Totals   11418778 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150109 Porcentaje de Recuperación 120%- 
Mta 2-Rep1.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 09/01/2015   5:21:47 PM 
Printed: 20/02/2015   3:53:47 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(09/01/2015  
5:39:54 PM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 1.993 1247223 0.000 
2  Oxitetraciclina 4.523 2749443 0.000 
3  Antipirina 5.705 7478819 0.000 
Totals   11475485 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150109 Porcentaje de Recuperación 120%- 
Mta 2-Rep2.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 09/01/2015   5:40:40 PM 
Printed: 20/02/2015   3:54:02 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(09/01/2015  
5:48:42 PM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 1.993 1244414 0.000 
2  Oxitetraciclina 4.523 2748395 0.000 
3  Antipirina 5.705 7479424 0.000 
Totals   11472233 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150109 Porcentaje de Recuperación 120%- 
Mta 2-Rep3.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 09/01/2015   5:49:31 PM 
Printed: 20/02/2015   3:54:16 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(09/01/2015  
5:57:38 PM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 1.993 1242336 0.000 
2  Oxitetraciclina 4.523 2743987 0.000 
3  Antipirina 5.705 7474069 0.000 
Totals   11460392 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150109 Porcentaje de Recuperación 120%- 
Mta 3-Rep1.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 09/01/2015   7:17:52 PM 
Printed: 20/02/2015   3:54:32 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(09/01/2015  
7:25:54 PM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 1.995 1252244 0.000 
2  Oxitetraciclina 4.525 2773690 0.000 
3  Antipirina 5.705 7586025 0.000 
Totals   11611959 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150109 Porcentaje de Recuperación 120%- 
Mta 3-Rep2.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 09/01/2015   7:26:40 PM 
Printed: 20/02/2015   3:54:49 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(09/01/2015  
7:34:42 PM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 1.993 1251743 0.000 
2  Oxitetraciclina 4.525 2776084 0.000 
3  Antipirina 5.705 7598228 0.000 
Totals   11626055 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150109 Porcentaje de Recuperación 120%- 
Mta 3-Rep3.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 09/01/2015   7:35:31 PM 
Printed: 20/02/2015   3:55:05 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(09/01/2015  
7:43:33 PM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 1.995 1252335 0.000 
2  Oxitetraciclina 4.527 2778575 0.000 
3  Antipirina 5.707 7608593 0.000 
Totals   11639403 0.000 
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Anexo 12. PRECISIÓN INTERMEDIA - REPRODUCIBILIDAD 
 
  
 
REGISTRO VALIDACION DE TECNICAS ANALITICAS 
 
  
             
  Parámetro PRECISIÓN INTERMEDIA    
  Producto Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina    
             
  1.Datos primarios           
             
  1.1 Diminazene Diaceturato          
             
    VOLUMEN 1 ALICUOTA VOLUMEN 2    
  ESTANDAR 25 1 50    
  MUESTRAS 25 1 50    
             
  
FACTOR 
DILUCION DILUENTE DILUENTE 2       
  1 Metanol - Buffer (5:95) Fase Móvil       
             
  Potencia estándar (%) 87,8         
  Densidad g/mL 1,121         
             
  1.2 Oxitetraciclina           
             
    VOLUMEN 1 ALICUOTA VOLUMEN 2    
  ESTANDAR 25 1 50    
  MUESTRAS 25 1 50    
             
  
FACTOR 
DILUCION DILUENTE DILUENTE 2       
  1 Metanol - Buffer (5:95) Fase Móvil       
             
  Potencia estándar (%) 90,4         
  Densidad g/mL 1,121         
             
  1.3 Antipirina           
    VOLUMEN 1 ALICUOTA VOLUMEN 2    
  ESTANDAR 25 1 50    
  MUESTRAS 25 1 50    
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FACTOR 
DILUCION DILUENTE DILUENTE 2       
  1 Metanol - Buffer (5:95) Fase Móvil       
             
  Potencia estándar (%) 99,6         
  Densidad g/mL 1,121         
             
  2. Cálculos           
             
  2.1 Diminazene Diaceturato          
             
  DIA 1   
  
Peso (mg) 
ANALISTA 1 ANALISTA 2   
  STD M1  M2   M3  STD M1  M2   M3    
  11,27 250,18 250,27 250,38 11,38 250,24 252,83 256,74   
  Replica 1 959784 951029 934766 940251 968955 928351 950733 949166   
  Replica 2 955559 944766 929779 941348 964189 924779 954735 948217   
  Replica 3 951301 938890 924082 932677 962611 921098 949305 944880   
  Promedio 955548 944895 929542 938092 965252 924743 951591 947421   
  Desviación 4242 6071 5346 4721 3303 3627 2815 2251   
  RSD 0,44% 0,64% 0,58% 0,50% 0,34% 0,39% 0,30% 0,24%   
  Contenido(mg/mL)   43,84 43,12 43,49   42,88 43,67 42,82   
  Contenido (%)   87,69% 86,23% 86,99%   85,76% 87,35% 85,64%   
  Promedio 43,48 43,13   
  Desviación  0,36 0,48   
  Rsd 0,84% 1,10%   
  Rsd entre A1-A2 0,99%   
  
  DIA 2   
  
Peso (mg) 
ANALISTA 1 ANALISTA 2   
  STD M1  M2   M3  STD M1  M2   M3    
  11,29 250,53 250,49 250,45 10,64 250,29 251,50 251,84   
  Replica 1 975468 909891 920749 888962 929752 911148 924199 911251   
  Replica 2 970774 904664 897093 885082 925328 904749 918779 907238   
  Replica 3 968047 900253 891954 882072 919771 899626 913196 901596   
  Promedio 971430 904936 903265 885372 924950 905174 918725 906695   
  Desviación 3754 4825 15358 3454 5001 5773 5502 4850   
  RSD 0,39% 0,53% 1,70% 0,39% 0,54% 0,64% 0,60% 0,53%   
  Contenido(mg/mL)   41,32 41,25 40,44   40,95 41,36 40,76   
  Contenido (%)   82,64% 82,50% 80,88%   81,89% 82,72% 81,52%   
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  Promedio 41,00 41,02   
  Desviación  0,49 0,31   
  Rsd 1,19% 0,74%   
  Rsd entre A1-A2 0,89%   
  
  RSD ENTRE ANALISTAS Y  DIAS 0,03%   
                      
  2.2 Oxitetraciclina           
             
  DIA 1   
  
Peso (mg) 
ANALISTA 1 ANALISTA 2   
  STD M1  M2   M3  STD M1  M2   M3    
  26,31 250,18 250,27 250,38 26,12 250,24 252,83 256,74   
  Replica 1 2116827 2121907 2130699 2136427 2119899 2165323 2148046 2179299   
  Replica 2 2118515 2119917 2130133 2154591 2114859 2165245 2156490 2186001   
  Replica 3 2120386 2119384 2130264 2143999 2117394 2163195 2152931 2187733   
  Promedio 2118576 2120403 2130365 2145006 2117384 2164588 2152489 2184344   
  Desviación 1780 1330 296 9124 2520 1207 4239 4454   
  RSD 0,08% 0,06% 0,01% 0,43% 0,12% 0,06% 0,20% 0,20%   
  Contenido(mg/mL)   107,25 107,72 108,41   108,73 107,02 106,95   
  Contenido (%)   89,38% 89,77% 90,34%   90,61% 89,18% 89,12%   
  Promedio 107,79 107,57   
  Desviación  0,58 1,01   
  Rsd 0,54% 0,94%   
  Rsd entre A1-A2 0,54%   
   
   
  DIA 2   
  
Peso (mg) 
ANALISTA 1 ANALISTA 2   
  STD M1  M2   M3  STD M1  M2   M3    
  26,29 250,53 250,49 250,45 26,03 250,29 251,50 251,84   
  Replica 1 2134046 2085288 2132927 2084938 2133537 2109990 2113190 2102328   
  Replica 2 2131128 2076609 2085236 2091165 2134742 2107318 2111252 2105086   
  Replica 3 2130542 2084619 2083271 2092589 2133367 2108161 2110406 2101569   
  Promedio 2131905 2082172 2100478 2089564 2133882 2108490 2111616 2102994   
  Desviación 1877 4829 28119 4069 750 1366 1427 1851   
  RSD 0,09% 0,23% 1,34% 0,19% 0,04% 0,06% 0,07% 0,09%   
  Contenido(mg/mL)   104,44 105,37 104,84   104,71 104,36 103,80   
  Contenido (%)   87,03% 87,81% 87,37%   87,26% 86,97% 86,50%   
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  Promedio 104,88 104,29   
  Desviación  0,47 0,46   
  Rsd 0,45% 0,44%   
  Rsd entre A1-A2 0,50%   
   
  RSD ENTRE ANALISTAS Y  DIAS 1,63%   
             
  1.3 Antipirina           
             
  DIA 1   
  
Peso (mg) 
ANALISTA 1 ANALISTA 2   
  STD M1  M2   M3  STD M1  M2   M3    
  37,51 250,18 250,27 250,38 37,13 250,24 252,83 256,74   
  Replica 1 6854738 6177042 6176858 6191758 6795129 6276988 6257223 6385148   
  Replica 2 6860362 6172722 6174456 6217148 6788408 6284439 6280148 6404163   
  Replica 3 6861757 6166636 6174166 6197950 6804346 6289006 6280234 6412431   
  Promedio 6858952 6172133 6175160 6202285 6795961 6283478 6272535 6400581   
  Desviación 3716 5228 1478 13239 8002 6066 13261 13990   
  RSD 0,05% 0,08% 0,02% 0,21% 0,12% 0,10% 0,21% 0,22%   
  Contenido(mg/mL)   150,64 150,66 151,25   153,17 151,34 152,08   
  Contenido (%)   100,43% 100,44% 100,84%   102,12% 100,89% 101,38%   
  Promedio 150,85 152,20   
  Desviación  0,35 0,92   
  Rsd 0,23% 0,61%   
  Rsd entre A1-A2 0,23%   
   
  DIA 2   
  
Peso (mg) 
ANALISTA 1 ANALISTA 2   
  STD M1  M2   M3  STD M1  M2   M3    
  37,58 250,53 250,49 250,45 37,87 250,29 251,50 251,84   
  Replica 1 6934184 6163811 6288418 6190715 7082220 6272668 6289873 6288523   
  Replica 2 6930649 6142571 6189978 6206379 7085368 6266633 6286930 6290208   
  Replica 3 6937007 6162006 6182239 6210775 7086229 6267060 6285349 6284300   
  Promedio 6933947 6156129 6220212 6202623 7084606 6268787 6287384 6287677   
  Desviación 3186 11776 59195 10544 2110 3368 2296 3044   
  RSD 0,05% 0,19% 0,95% 0,17% 0,03% 0,05% 0,04% 0,05%   
  Contenido(mg/mL)   148,69 150,26 149,86   149,48 149,20 149,01   
  Contenido (%)   99,13% 100,18% 99,91%   99,65% 99,47% 99,34%   
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  Promedio 149,61 149,23   
  Desviación  0,82 0,24   
  Rsd 0,55% 0,16%   
  Rsd entre A1-A2 0,39%   
   
   
  RSD ENTRE ANALISTAS Y  DIAS 0,89%   
             
  3. Discusión de resultados          
  
Se calculó el coeficiente de desviación estándar relativa (RSD) de las concentraciones obtenidas 
para las muestras de producto terminado, preparadas de manera independiente por dos analista 
cada día uno , la desviación estándar RSD entre analistas para Diminazene Diaceturato el día1 : 
0,99%, dia2: 0,89% y entre días y analistas fue del 0,03%; para Oxitetraciclina el dia1: 0,54%, dia2: 
0,50% y entre días y analistas 1,63% y para la Antipirina el dia1: 0,23%, dia2: 0,39% y entre días y 
analistas 0,89%.   
  
El criterio para esta prueba establece que el coeficiente de desviación estándar relativa debe ser 
menor del 2,0% para cada analista  y menor al 2% entre analistas y días; los resultados cumplen con 
el requisito establecido para esta prueba.   
             
  Realizado por:    Revisado por:      
  ANALISTA 1    CLAUDIA PATRICIA MORENO     
  KATTERINE SIERRA HERNÁNDEZ         
         
  Técnico de Laboratorio (Tesista) Jefe de sección Control Fisicoquímico    
             
  ANALISTA 2           
  JOSE AGUSTIN GALINDO          
            
  Técnico de laboratorio Aseguramiento de calidad        
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150113 Precisión Intermedia - Día 1 – Analista 
1 - Estándar –Rep1.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 13/01/2015 10:33:43 AM 
Printed: 20/02/2015    3:56:59 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(13/01/2015  
10:41:50 AM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.048 959784 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.233 2116827 0.000 
3  Antipirina 6.480 6854738 0.000 
Totals   9931349 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150113 Precisión Intermedia - Día 1 – Analista 
1 - Estándar –Rep2.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 13/01/2015 10:42:36 AM 
Printed: 20/02/2015    3:57:24 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(13/01/2015  
10:50:44 AM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.048 955559 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.232 2118515 0.000 
3  Antipirina 6.482 6860362 0.000 
Totals   9934436 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150113 Precisión Intermedia - Día 1 – Analista 
1 - Estándar –Rep3.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 13/01/2015 10:51:30 AM 
Printed: 20/02/2015    3:57:38 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(13/01/2015  
10:59:32 AM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.050 951301 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.233 2120386 0.000 
3  Antipirina 6.485 6861757 0.000 
Totals   9933444 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150113 Precisión Intermedia - Día 1 – Analista 
1 – Mta1 –Rep1.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 13/01/2015 11:09:11 AM 
Printed: 20/02/2015    3:59:37 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(13/01/2015  
11:17:13 AM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.043 951029 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.237 2121907 0.000 
3  Antipirina 6.490 6177042 0.000 
Totals   9249978 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150113 Precisión Intermedia - Día 1 – Analista 
1 – Mta1 –Rep2.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 13/01/2015 11:17:59 AM 
Printed: 20/02/2015    3:59:47 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(13/01/2015  
11:26:01 AM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.045 944766 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.238 2119917 0.000 
3  Antipirina 6.490 6172722 0.000 
Totals   9237405 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150113 Precisión Intermedia - Día 1 – Analista 
1 – Mta1 –Rep3.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 13/01/2015 11:26:47 AM 
Printed: 20/02/2015    4:00:05 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(13/01/2015  
11:34:54 AM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.045 938890 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.242 2119384 0.000 
3  Antipirina 6.495 6166636 0.000 
Totals   9224910 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150113 Precisión Intermedia - Día 1 – Analista 
1 – Mta2 –Rep1.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 13/01/2015 11:44:30 AM 
Printed: 20/02/2015    3:58:07 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(13/01/2015  
11:52:32 AM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.047 934766 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.245 2130699 0.000 
3  Antipirina 6.498 6176858 0.000 
Totals   9242323 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150113 Precisión Intermedia - Día 1 – Analista 
1 – Mta2 –Rep2.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 13/01/2015 11:53:18 AM 
Printed: 20/02/2015    3:58:30 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(13/01/2015  
12:01:20 PM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.047 929779 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.243 2130133 0.000 
3  Antipirina 6.497 6174456 0.000 
Totals   9234368 0.000 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 Vicerrectoría de Investigaciones U.D.C.A | Formato de Presentación de Proyecto de grado 
Página 146 
External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150113 Precisión Intermedia - Día 1 – Analista 
1 – Mta2 –Rep3.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 13/01/2015 12:02:07 PM 
Printed: 20/02/2015    3:58:37 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results   
(13/01/2015  
12:10:08 PM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.048 924082 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.245 2130264 0.000 
3  Antipirina 6.498 6174166 0.000 
Totals   9228512 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150113 Precisión Intermedia - Día 1 – Analista 
1 – Mta3 –Rep1.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 13/01/2015 12:19:48 PM 
Printed: 20/02/2015    3:59:09 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(13/01/2015  
12:27:55 PM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.047 940251 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.240 2136427 0.000 
3  Antipirina 6.497 6191758 0.000 
Totals   9268436 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150113 Precisión Intermedia - Día 1 – Analista 
1 – Mta3 –Rep2.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 13/01/2015 12:28:41 PM 
Printed: 20/02/2015    3:59:20 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(13/01/2015  
12:36:42 PM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.050 941348 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.242 2154591 0.000 
3  Antipirina 6.497 6217148 0.000 
Totals   9313148 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150113 Precisión Intermedia - Día 1 – Analista 
1 – Mta3 –Rep3.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 13/01/2015 12:37:28 PM 
Printed: 20/02/2015    3:59:29 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(13/01/2015  
12:45:34 PM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.050 932677 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.242 2143999 0.000 
3  Antipirina 6.497 6197950 0.000 
Totals   9274626 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150113 Precisión Intermedia - Día 1 – Analista 
2 – Estándar –Rep1.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 13/01/2015    2:09:12 PM 
Printed: 20/02/2015    4:00:24 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(13/01/2015  
2:17:23 PM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.060 968955 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.253 2119899 0.000 
3  Antipirina 6.508 6795129 0.000 
Totals   9883983 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150113 Precisión Intermedia - Día 1 – Analista 
2 – Estándar –Rep2.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 13/01/2015    2:17:59 PM 
Printed: 20/02/2015    4:00:38 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(13/01/2015  
2:26:00 PM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.057 964189 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.252 2114859 0.000 
3  Antipirina 6.507 6788408 0.000 
Totals   9867456 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150113 Precisión Intermedia - Día 1 – Analista 
2 – Estándar –Rep3.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 13/01/2015    2:26:48 PM 
Printed: 20/02/2015    4:00:52 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(13/01/2015  
2:34:50 PM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.057 962611 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.252 2117394 0.000 
3  Antipirina 6.507 6804346 0.000 
Totals   9884351 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150113 Precisión Intermedia - Día 1 – Analista 
2 – Mta1 –Rep1.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 13/01/2015    2:35:39 PM 
Printed: 20/02/2015    4:01:08 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(13/01/2015  
2:43:41 PM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.050 928351 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.253 2165323 0.000 
3  Antipirina 6.507 6276988 0.000 
Totals   9370662 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150113 Precisión Intermedia - Día 1 – Analista 
2 – Mta1 –Rep2.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 13/01/2015    2:44:27 PM 
Printed: 20/02/2015    4:01:15 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(13/01/2015  
2:52:29 PM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.048 924779 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.252 2165245 0.000 
3  Antipirina 6.503 6284439 0.000 
Totals   9374463 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150113 Precisión Intermedia - Día 1 – Analista 
2 – Mta1 –Rep3.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 13/01/2015    2:53:15 PM 
Printed: 20/02/2015    4:01:23 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(13/01/2015  
3:01:16 PM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.048 921098 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.250 2163195 0.000 
3  Antipirina 6.503 6289006 0.000 
Totals   9373299 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150113 Precisión Intermedia - Día 1 – Analista 
2 – Mta2 –Rep1.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 13/01/2015    3:10:58 PM 
Printed: 20/02/2015    4:01:32 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(13/01/2015  
3:19:00 PM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.047 950733 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.247 2148046 0.000 
3  Antipirina 6.500 6257223 0.000 
Totals   9356002 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150113 Precisión Intermedia - Día 1 – Analista 
2 – Mta2 –Rep2.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 13/01/2015    3:19:46 PM 
Printed: 20/02/2015    4:01:45 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(13/01/2015  
3:27:52 PM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.047 954735 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.247 2156490 0.000 
3  Antipirina 6.498 6280148 0.000 
Totals   9391373 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150113 Precisión Intermedia - Día 1 – Analista 
2 – Mta2 –Rep3.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 13/01/2015    3:28:38 PM 
Printed: 20/02/2015    4:01:54 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(13/01/2015  
3:36:40 PM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.047 949305 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.245 2152931 0.000 
3  Antipirina 6.498 6280234 0.000 
Totals   9382470 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150113 Precisión Intermedia - Día 1 – Analista 
2 – Mta3 –Rep1.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 13/01/2015    3:46:16 PM 
Printed: 20/02/2015    4:02:03 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(13/01/2015  
3:54:23 PM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.045 949166 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.243 2179299 0.000 
3  Antipirina 6.497 6385148 0.000 
Totals   9513613 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150113 Precisión Intermedia - Día 1 – Analista 
2 – Mta3 –Rep2.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 13/01/2015    3:55:10 PM 
Printed: 20/02/2015    4:02:18 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(13/01/2015  
4:03:17 PM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.047 948217 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.243 2186001 0.000 
3  Antipirina 6.497 6404163 0.000 
Totals   9538381 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150113 Precisión Intermedia - Día 1 – Analista 
2 – Mta3 –Rep3.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 13/01/2015    4:04:03 PM 
Printed: 20/02/2015    4:02:29 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(13/01/2015  
4:12:05 PM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.047 944880 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.243 2188733 0.000 
3  Antipirina 6.497 6412431 0.000 
Totals   9546044 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150114 Precisión Intermedia - Día 2 – Analista 
2 – Estándar –Rep1.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 14/01/2015    8:38:56 AM 
Printed: 23/02/2015    3:29:30 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(14/01/2015  
8:46:58 AM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.038 929752 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.235 2133537 0.000 
3  Antipirina 6.477 7082220 0.000 
Totals   10145509 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150114 Precisión Intermedia - Día 2 – Analista 
2 – Estándar –Rep2.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 14/01/2015    8:47:44 AM 
Printed: 23/02/2015    3:30:25 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(14/01/2015  
8:55:51 AM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.040 925328 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.235 2134742 0.000 
3  Antipirina 6.478 7085368 0.000 
Totals   10145438 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150114 Precisión Intermedia - Día 2 – Analista 
2 – Estándar –Rep3.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 14/01/2015    8:56:37 AM 
Printed: 23/02/2015    3:30:43 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(14/01/2015  
9:04:44 AM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.042 919771 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.238 2133367 0.000 
3  Antipirina 6.482 7086229 0.000 
Totals   10139367 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150114 Precisión Intermedia - Día 2 – Analista 
2 – Mta1 –Rep1.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 14/01/2015    9:14:23 AM 
Printed: 23/02/2015    3:31:04 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(14/01/2015  
9:22:30 AM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.035 911148 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.242 2109990 0.000 
3  Antipirina 6.487 6272668 0.000 
Totals   9293806 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150114 Precisión Intermedia - Día 2 – Analista 
2 – Mta1 –Rep2.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 14/01/2015    9:23:17 AM 
Printed: 23/02/2015    3:31:18 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(14/01/2015  
9:31:24 AM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.035 904749 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.242 2107318 0.000 
3  Antipirina 6.488 6266633 0.000 
Totals   9278700 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150114 Precisión Intermedia - Día 2 – Analista 
2 – Mta1 –Rep3.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 14/01/2015    9:32:10 AM 
Printed: 23/02/2015    3:31:28 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(14/01/2015  
9:40:12 AM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.035 899626 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.243 2108161 0.000 
3  Antipirina 6.490 6267060 0.000 
Totals   9274847 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150114 Precisión Intermedia - Día 2 – Analista 
2 – Mta2 –Rep1.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 14/01/2015    9:49:52 AM 
Printed: 23/02/2015    3:31:39 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(14/01/2015  
9:57:59 AM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.037 924199 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.247 2113190 0.000 
3  Antipirina 6.493 6289873 0.000 
Totals   9327262 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150114 Precisión Intermedia - Día 2 – Analista 
2 – Mta2 –Rep2.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 14/01/2015    9:58:45 AM 
Printed: 23/02/2015    3:32:40 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(14/01/2015  
10:06:47 AM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.037 918779 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.245 2111252 0.000 
3  Antipirina 6.493 6286930 0.000 
Totals   9316961 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150114 Precisión Intermedia - Día 2 – Analista 
2 – Mta2 –Rep3.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 14/01/2015 10:07:33 AM 
Printed: 23/02/2015    3:32:53 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(14/01/2015  
10:15:34 AM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.037 913196 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.245 2110406 0.000 
3  Antipirina 6.493 6285349 0.000 
Totals   9308951 0.000 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 Vicerrectoría de Investigaciones U.D.C.A | Formato de Presentación de Proyecto de grado 
Página 171 
External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150114 Precisión Intermedia - Día 2 – Analista 
2 – Mta3 –Rep1.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 14/01/2015 10:25:09 AM 
Printed: 23/02/2015    3:33:14 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(14/01/2015  
10:33:11 AM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.037 911521 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.245 2102328 0.000 
3  Antipirina 6.493 6288523 0.000 
Totals   9302372 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150114 Precisión Intermedia - Día 2 – Analista 
2 – Mta3 –Rep2.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 14/01/2015 10:33:57 AM 
Printed: 23/02/2015    3:33:30 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(14/01/2015  
10:41:59 AM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.038 907238 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.245 2105086 0.000 
3  Antipirina 6.495 6290208 0.000 
Totals   9302532 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150114 Precisión Intermedia - Día 2 – Analista 
2 – Mta3 –Rep3.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 14/01/2015 10:42:45 AM 
Printed: 23/02/2015    3:33:42 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results   
(14/01/2015  
10:50:47 AM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.038 901596 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.245 2101569 0.000 
3  Antipirina 6.495 6284300 0.000 
Totals   9287465 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150114 Precisión Intermedia - Día 2 – Analista 
1 – Estándar –Rep1.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 14/01/2015 11:20:24 AM 
Printed: 23/02/2015    3:23:22 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(14/01/2015  
11:28:25 AM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.048 975468 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.247 2134046 0.000 
3  Antipirina 6.498 6934184 0.000 
Totals   10043698 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150114 Precisión Intermedia - Día 2 – Analista 
1 – Estándar –Rep2.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 14/01/2015 11:29:14 AM 
Printed: 23/02/2015    3:24:10 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(14/01/2015  
11:37:20 AM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.048 970774 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.247 2131128 0.000 
3  Antipirina 6.500 6930649 0.000 
Totals   10032551 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150114 Precisión Intermedia - Día 2 – Analista 
1 – Estándar –Rep3.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 14/01/2015 11:38:06 AM 
Printed: 23/02/2015    3:24:31 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(14/01/2015  
11:46:07 AM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.050 968047 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.250 2130542 0.000 
3  Antipirina 6.503 6937007 0.000 
Totals   10035596 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150114 Precisión Intermedia - Día 2 – Analista 
1 – Mta1 –Rep1.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 14/01/2015 11:55:40 AM 
Printed: 23/02/2015    3:26:06 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(14/01/2015  
12:03:42 PM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.043 909891 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.248 2085288 0.000 
3  Antipirina 6.502 6163811 0.000 
Totals   9158990 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150114 Precisión Intermedia - Día 2 – Analista 
1 – Mta1 –Rep2.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 14/01/2015 12:04:28 AM 
Printed: 23/02/2015    3:26:20 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(14/01/2015  
12:12:30 PM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.043 904664 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.250 2076609 0.000 
3  Antipirina 6.503 6142571 0.000 
Totals   9123844 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150114 Precisión Intermedia - Día 2 – Analista 
1 – Mta1 –Rep3.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 14/01/2015 12:13:16 PM 
Printed: 23/02/2015    3:26:35 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(14/01/2015  
12:21:18 PM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.045 900253 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.252 2084619 0.000 
3  Antipirina 6.505 6162006 0.000 
Totals   9146878 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150114 Precisión Intermedia - Día 2 – Analista 
1 – Mta2 –Rep1.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 14/01/2015 12:30:55 PM 
Printed: 23/02/2015    3:27:08 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(14/01/2015  
12:38:57 PM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.055 920749 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.250 2132927 0.000 
3  Antipirina 6.505 6288418 0.000 
Totals   9342094 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150114 Precisión Intermedia - Día 2 – Analista 
1 – Mta2 –Rep2.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 14/01/2015 12:39:43 PM 
Printed: 23/02/2015    3:27:31 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(14/01/2015  
12:47:45 PM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.043 897093 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.250 2085236 0.000 
3  Antipirina 6.505 6189978 0.000 
Totals   9172307 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150114 Precisión Intermedia - Día 2 – Analista 
1 – Mta2 –Rep3.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 14/01/2015 12:48:31 PM 
Printed: 23/02/2015    3:27:44 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(14/01/2015  
12:56:33 PM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.043 891954 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.248 2083271 0.000 
3  Antipirina 6.505 6182239 0.000 
Totals   9157464 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150114 Precisión Intermedia - Día 2 – Analista 
1 – Mta3 –Rep1.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 14/01/2015    1:06:10 PM 
Printed: 23/02/2015    3:28:10 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(14/01/2015  
1:14:17 PM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.045 888962 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.255 2084938 0.000 
3  Antipirina 6.513 6190715 0.000 
Totals   9164615 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150114 Precisión Intermedia - Día 2 – Analista 
1 – Mta3 –Rep2.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 14/01/2015    1:15:03 PM 
Printed: 23/02/2015    3:28:34 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(14/01/2015  
1:23:05 PM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.047 885082 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.260 2091165 0.000 
3  Antipirina 6.517 6206379 0.000 
Totals   9182626 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150114 Precisión Intermedia - Día 2 – Analista 
1 – Mta3 –Rep3.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 14/01/2015    1:23:51 PM 
Printed: 23/02/2015    3:28:59 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(14/01/2015  
1:31:52 PM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.047 882072 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.260 2092589 0.000 
3  Antipirina 6.517 6210775 0.000 
Totals   9185436 0.000 
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Anexo 13. LINEALIDAD DEL MÉTODO 
 
  
REGISTRO VALIDACIÓN DE TÉCNICAS ANALÍTICAS 
          
Parámetro LINEALIDAD DEL MÉTODO   
Producto Diminazene Diaceturato, Oxitetraciclina y Antipirina   
          
1.Datos primarios        
          
1.1 Diminazene Diaceturato        
          
Concentración  
Cantidad 
Pesada 
PT (mg) 
Cantidad 
Pesada 
activo 
(mg) 
REPLICA AREA 1  AREA 2 AREA 3   
80% 
204,71 mg 09,13 mg 1 656325 649079 649771   
205,12 mg 09,15 mg 2 656371 657130 653183   
203,85 mg 09,09 mg 3 657821 659007 656863   
90% 
230,30 mg 10,27 mg 1 723922 723230 720931   
230,35 mg 10,27 mg 2 731152 729932 728170   
229,38 mg 10,23 mg 3 734746 732266 728464   
100% 
255,89 mg 11,41 mg 1 791078 792892 785451   
256,40 mg 11,44 mg 2 805495 802335 802266   
254,82 mg 11,37 mg 3 805480 801734 798091   
110% 
281,48 mg 12,55 mg 1 861741 857672 853606   
282,04 mg 12,58 mg 2 884297 882385 878206   
280,30 mg 12,50 mg 3 872346 869102 865628   
120% 
305,78 mg 13,64 mg 1 922599 919498 915619   
307,68 mg 13,72 mg 2 950863 947012 941416   
307,07 mg 13,70 mg 3 937022 932717 929839   
          
1.2 Oxitetraciclina        
          
Concentración  
Cantidad 
Pesada 
PT (mg) 
Cantidad 
Pesada 
activo 
(mg) 
REPLICA AREA 1  AREA 2 AREA 3 
  
80% 
204,71 mg 21,91 mg 1 1595431 1575581 1594642   
205,12 mg 21,96 mg 2 1598766 1605410 1602037   
203,85 mg 21,82 mg 3 1567898 1564107 1578348   
90% 
230,30 mg 24,65 mg 1 1786601 1799332 1799852   
230,35 mg 24,66 mg 2 1810517 1811263 1814662   
229,38 mg 24,55 mg 3 1781062 1780421 1768708   
100% 
255,89 mg 27,39 mg 1 1984809 2005984 1987283   
256,40 mg 27,45 mg 2 2026751 2028610 2031144   
254,82 mg 27,28 mg 3 1983439 1981334 1970892   
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110% 
281,48 mg 30,13 mg 1 2208085 2206421 2205633   
282,04 mg 30,19 mg 2 2246123 2249099 2250269   
280,30 mg 30,01 mg 3 2182289 2182066 2180191   
120% 
305,78 mg 32,73 mg 1 2412147 2413606 2408838   
307,68 mg 32,94 mg 2 2464175 2469060 2470191   
307,07 mg 32,87 mg 3 2380084 2378955 2377931   
          
1.3 Antipirina         
          
Concentración  
Cantidad 
Pesada 
PT (mg) 
Cantidad 
Pesada 
activo 
(mg) 
REPLICA AREA 1  AREA 2 AREA 3 
  
80% 
204,71 mg 27,39 mg 1 4938878 4884143 4938886   
205,12 mg 27,45 mg 2 4967668 4980744 4968840   
203,85 mg 27,28 mg 3 4872050 4863303 4906006   
90% 
230,30 mg 30,82 mg 1 5541298 5574267 5577160   
230,35 mg 30,82 mg 2 5627999 5630505 5641376   
229,38 mg 30,69 mg 3 5535034 5536483 5505083   
100% 
255,89 mg 34,24 mg 1 6157956 6213787 6165443   
256,40 mg 34,31 mg 2 6300903 6302809 6309704   
254,82 mg 34,10 mg 3 6171075 6165181 6141223   
110% 
281,48 mg 37,66 mg 1 6842233 6841188 6840193   
282,04 mg 37,74 mg 2 6964898 6971498 6979326   
280,30 mg 37,51 mg 3 6797661 6798679 6796255   
120% 
305,78 mg 40,92 mg 1 7488280 7496846 7495428   
307,68 mg 41,17 mg 2 7643484 7665331 7676402   
307,07 mg 41,09 mg 3 7424232 7424297 7428684   
          
2. Cálculos         
          
Densidad producto terminado 1,121         
          
Diluciones 
VOLUMEN 1 ALICUOTA VOLUMEN 2      
25 1 50      
Diluyente  N°1   N°2      
         
2.1 Diminazene Diaceturato        
          
Concentración 
real(mg/mL) 
AREA             
promedio 
S CV X2 Y2 XY   
0,007305 651725 3998,71 0,61 0,0001 4,24745E+11 4761   
0,007319 655561 2094,37 0,32 0,0001 4,29761E+11 4798   
0,007274 657897 1074,02 0,16 0,0001 4,32828E+11 4785   
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0,008218 722694 1565,80 0,22 0,0001 5,22287E+11 5939   
0,008219 729751 1499,19 0,21 0,0001 5,32537E+11 5998   
0,008219 731825 3164,10 0,43 0,0001 5,35568E+11 6015   
0,009131 789807 3879,91 0,49 0,0001 6,23795E+11 7212   
0,009149 803365 1844,67 0,23 0,0001 6,45396E+11 7350   
0,009093 801768 3694,62 0,46 0,0001 6,42832E+11 7290   
0,010044 857673 4067,50 0,47 0,0001 7,35603E+11 8614   
0,010064 881629 3115,02 0,35 0,0001 7,77270E+11 8873   
0,010002 869025 3359,66 0,39 0,0001 7,55205E+11 8692   
0,010911 919239 3497,22 0,38 0,0001 8,45000E+11 10030   
0,010979 946430 4750,28 0,50 0,0001 8,9573E+11 10391   
0,010957 933193 3615,05 0,39 0,0001 8,70849E+11 10225   
          
PARAMETROS PARA LA REGRESION LINEAL  
          
   Sumatoria x 0,1369     
   Sumatoria (x)2 0,0187     
   Sumatoria x2 0,0013     
   Sumatoria y 11951584     
   Sumatoria (y)2 1,4284E+14     
   Sumatoria y2 9,6694E+12     
   Sumatoria xy 110972,2691     
   Pendiente (b)  7,649,E+07     
   Intercepto (a) 9,87913E+04     
   R 0,997     
   R2 0,995     
          
    Límite. confian Mínimo Máximo     
    LC para b 73114275 79859167     
    LC para a 67710 129872     
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TEST DE HIPOTESIS PARA LA PENDIENTE, INTERCEPTO Y COEFICIENTE DE CORRELACION  
          
  S2xy 60783025,16   Sxy 7796,346911    
  Sb2 2,43681E+12       
  Sb 1561028,596       
  Texp 48,9976   T tabla =  2,16    
          
  Sa 14386,72334       
  Texp 6,8668   T tabla =   2,16    
          
  Texp 48,9976   T tabla =   2,16    
          
ANALISIS DE VARIANZA ANOVA 
          
  Sumatoria Yj    Sxx 0,00    
  0,0073 1965183  Sxy 1907,86    
  0,0082 2184271  SCr 1,45926E+11 FUNCION   
  0,0091 2394941  Scec 1,4588E+11 
FUNCION 
2   
  0,0100 2608328  Scep 8,3206E+08 
FUNCION 
3   
  0,0109 2798862  SCl -4,1879E+07    
  Sumatoria Yj
2
 2,9006E+13       
          
          
Análisis de Varianza (ANOVA) para la regresión lineal    
              
VARIABLES gl SC CM Fexp Ftab    
Regresión 1 1,45926E+11 1,4593E+11 1753,80 4,96    
Linealidad 3 -4,1879E+07 -13959717,09 -0,1678 4,96    
Error puro 10 8,3206E+08 83205847,83        
          
2.2 Oxitetraciclina        
          
Concentración 
real(mg/mL) 
AREA             
promedio 
S CV X2 Y2 XY   
0,017531 1588551 11239,56 0,71 0,0003 2,5235E+12 27849   
0,017566 1602071 3322,13 0,21 0,0003 2,5666E+12 28142   
0,017457 1570118 7375,41 0,47 0,0003 2,4653E+12 27410   
0,019722 1795262 7504,86 0,42 0,0004 3,2230E+12 35407   
0,019727 1812147 2209,48 0,12 0,0004 3,2839E+12 35748   
0,019644 1776730 6954,93 0,39 0,0004 3,1568E+12 34901   
0,021914 1992692 11577,48 0,58 0,0005 3,9708E+12 43668   
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0,021958 2028835 2205,13 0,11 0,0005 4,1162E+12 44548   
0,021822 1978555 6719,30 0,34 0,0005 3,9147E+12 43176   
0,024105 2206713 1251,81 0,06 0,0006 4,8696E+12 53194   
0,024153 2248497 2137,55 0,10 0,0006 5,0557E+12 54309   
0,024004 2181515 1152,31 0,05 0,0006 4,7590E+12 52366   
0,026186 2411530 2443,09 0,10 0,0007 5,8155E+12 63149   
0,026349 2467809 3197,26 0,13 0,0007 6,0901E+12 65024   
0,026297 2378990 1076,93 0,05 0,0007 5,6596E+12 62560   
          
PARAMETROS PARA LA REGRESION LINEAL  
          
   Sumatoria x 0,3284     
   Sumatoria (x)2 0,1079     
   Sumatoria x2 0,0073     
   Sumatoria y 30040016     
   Sumatoria (y)2 9,0240E+14     
   Sumatoria y2 6,1470E+13     
   Sumatoria xy 671450,1679     
   Pendiente (b)  9,513,E+07     
   Intercepto (a) -8,02606E+04     
   R 0,998     
   R2 0,995     
          
    Límite. confian Mínimo Máximo     
    LC para b 91118093 99140959     
    LC para a -168969 8448     
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TEST DE HIPOTESIS PARA LA PENDIENTE, INTERCEPTO Y COEFICIENTE DE CORRELACION  
          
  S2xy 496619628,8   Sxy 22284,96419    
  Sb2 3,44771E+12       
  Sb 1856800,965       
  Texp 51,2330   T tabla =  2,16    
          
  Sa 41061,12424       
  Texp -1,9547   T tabla =   2,16    
          
  Texp 51,2330   T tabla =   2,16    
          
ANALISIS DE VARIANZA ANOVA 
          
  Sumatoria Yj    Sxx 0,00    
  0,0175 4760740  Sxy 13702,77    
  0,0175 5384139  SCr 1,3035E+12 FUNCION   
  0,0219 6000082  Scec 1,3012E+12 FUNCION 2   
  0,0241 6636725  Scep 8,8143E+09 FUNCION 3   
  0,0262 7258329  SCl -2,3583E+09    
  Sumatoria Yj
2
 1,8438E+14       
          
Análisis de Varianza (ANOVA) para la regresión lineal    
              
VARIABLES gl SC CM Fexp Ftab    
Regresión 1 1,3035E+12 1,3035E+12 1478,89 4,96    
Linealidad 3 -2,3583E+09 -786092153 -0,8918 4,96    
Error puro 10 8,8143E+09 881433163,4        
          
2.3 Antipirina         
          
Concentración 
real(mg/mL) 
AREA             
promedio 
S CV X2 Y2 XY   
0,021914 4920636 31603,58 0,64 0,0005 2,42127E+13 107829   
0,021958 4972417 7234,88 0,15 0,0005 2,47249E+13 109182   
0,021822 4880453 22557,58 0,46 0,0005 2,38188E+13 106499   
0,024653 5564242 19922,38 0,36 0,0006 3,09608E+13 137175   
0,024658 5633293 7111,06 0,13 0,0006 3,1734E+13 138908   
0,024555 5525533 17725,32 0,32 0,0006 3,05315E+13 135677   
0,027392 6179062 30304,83 0,49 0,0008 3,81808E+13 169259   
0,027447 6304472 4630,18 0,07 0,0008 3,97464E+13 173038   
0,027278 6159160 15810,69 0,26 0,0007 3,79352E+13 168008   
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0,030132 6841205 1020,10 0,01 0,0009 4,68021E+13 206137   
0,030192 6971907 7222,70 0,10 0,0009 4,86075E+13 210493   
0,030005 6797532 1217,16 0,02 0,0009 4,62064E+13 203962   
0,032733 7493518 4591,31 0,06 0,0011 5,61528E+13 245285   
0,032936 7661739 16750,39 0,22 0,0011 5,87022E+13 252349   
0,032871 7425738 2551,81 0,03 0,0011 5,51416E+13 244091   
          
PARAMETROS PARA LA REGRESION LINEAL  
          
   Sumatoria x 0,4105     
   Sumatoria (x)2 0,1685     
   Sumatoria x2 0,0115     
   Sumatoria y 93330906     
   Sumatoria (y)2 8,7107E+15     
   Sumatoria y2 5,9346E+14     
   Sumatoria xy 2607893,396     
   Pendiente (b)  2,375,E+08     
   Intercepto (a) -2,79084E+05     
   R 0,998     
   R2 0,996     
          
          
    Límite. confian Mínimo Máximo     
    LC para b 228720268 246342311     
    LC para a -522642 -35526     
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TEST DE HIPOTESIS PARA LA PENDIENTE, INTERCEPTO Y COEFICIENTE DE CORRELACION  
     
 
     
  S2xy 3743668550   Sxy 61185,52566    
  Sb2 1,66335E+13       
  Sb 4078421,384       
  Texp 58,2410   T tabla =  2,16    
   
 
 
      
  Sa 112737,29       
  Texp -2,4755   T tabla =   2,16    
          
  Texp 58,2410   T tabla =   2,16    
          
ANALISIS DE VARIANZA ANOVA 
          
  Sumatoria Yj    Sxx 0,00    
  0,0219 14773506  Sxy 53460,62    
  0,0218 16723068  SCr 1,26986E+13 FUNCION   
  0,0274 18642694  Scec 1,2679E+13 FUNCION 2   
  0,0301 20610644  Scep 6,8619E+10 FUNCION 3   
  0,0327 22580995  SCl -1,9952E+10    
  Sumatoria Yj
2
 1,7802E+15       
          
          
Análisis de Varianza (ANOVA) para la regresión lineal    
              
VARIABLES gl SC CM Fexp Ftab    
Regresión 1 1,26986E+13 1,2699E+13 1850,58 4,96    
Linealidad 3 -1,9952E+10 -6650553587 -0,9692 4,96    
Error puro 10 6,8619E+10 6861935191        
          
          
3. Discusión de resultados        
          
3.1 Diminazene Diaceturato        
          
  
COEFICIENTE DE 
CORRELACIÓN:  
0,995     
 
3.1.1 Se realizaron los siguientes test estadísticos:       
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TEST DE STUDENT 
TEST DE 
HIPOTESIS 
ESPECIFICACION  RESULTADO  
   
HIPOTESIS 
NULA  
HIPOTESIS 
ALTERNA 
CONCLUSION 
VALOR 
HALLADO 
VALOR DE 
LA TABLA 
CONCEPTO 
PRUEBA 
PENDIENTE  T exp > T tabla 
Pendiente no es 
significativamente 
diferente de cero 
La pendiente es 
significativamente 
diferente de cero 
Se rechaza la 
hipótesis nula 
48,9976 2,16 CUMPLE  
INTERCEPTO T exp < T tabla 
El intercepto no 
es 
significativamente 
diferente de cero 
El intercepto es 
significativamente 
diferente de cero 
Se aprueba la 
hipótesis nula 
6,8668 2,16 NO CUMPLE 
COEFICIENTE 
DE 
CORRELACION 
Texp > T tabla 
No hay 
correlación entre 
concentración y 
respuesta 
Hay correlación 
entre 
concentración y 
respuesta 
Se rechaza la 
hipótesis nula  
48,9976 2,16 CUMPLE 
          
ANOVA 
TEST DE 
HIPOTESIS 
ESPECIFICACION  RESULTADO 
CONCEPTO 
PRUEBA   
HIPOTESIS 
NULA  
HIPOTESIS 
ALTERNA 
CONCLUSION 
VALOR 
HALLADO 
VALOR DE 
LA TABLA 
REGRESION  F exp > Ftabla 
La regresión no 
es 
estadísticamente 
representativa 
La regresión es 
estadísticamente 
representativa 
Se rechaza la 
hipótesis nula 
1753,80 4,96 CUMPLE 
LINEALIDAD  F exp < F tabla 
La falta de ajuste 
no es 
representativa, el 
comportamiento 
es lineal 
La falta de ajuste 
es representativa  
Se aprueba la 
hipótesis nula 
-0,1678 4,96 CUMPLE 
  
 
 
 
        
3.2 Oxitetraciclina        
          
  COEFICIENTE DE CORRELACIÓN:  0,995     
          
3.2.1 Se realizaron los siguientes test estadísticos:       
          
TEST DE STUDENT  
TEST DE 
HIPOTESIS 
ESPECIFICACION  RESULTADO 
CONCEPTO 
PRUEBA   
HIPOTESIS 
NULA  
HIPOTESIS 
ALTERNA 
CONCLUSION 
VALOR 
HALLADO 
VALOR DE 
LA TABLA 
PENDIENTE  T exp > T tabla 
Pendiente no es 
significativamente 
diferente de cero 
La pendiente es 
significativamente 
diferente de cero 
Se rechaza la 
hipótesis nula 
51,2330 2,16 CUMPLE  
INTERCEPTO T exp < T tabla 
El intercepto no 
es 
significativamente 
diferente de cero 
El intercepto es 
significativamente 
diferente de cero 
Se aprueba la 
hipótesis nula 
-1,9547 2,16 CUMPLE 
COEFICIENTE 
DE 
CORRELACION 
Texp > T tabla 
No hay 
correlación entre 
concentración y 
respuesta 
Hay correlación 
entre 
concentración y 
respuesta 
Se rechaza la 
hipótesis nula  
51,2330 2,16 CUMPLE 
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ANOVA 
TEST DE 
HIPOTESIS 
ESPECIFICACION  RESULTADO 
CONCEPTO 
PRUEBA 
  
HIPOTESIS 
NULA  
HIPOTESIS 
ALTERNA 
CONCLUSION 
VALOR 
HALLADO 
VALOR DE 
LA TABLA 
 
REGRESION  F exp > Ftabla 
La regresión no 
es 
estadísticamente 
representativa 
La regresión es 
estadísticamente 
representativa 
Se rechaza la 
hipótesis nula 
1478,89 4,96 CUMPLE 
LINEALIDAD  F exp < F tabla 
La falta de ajuste 
no es 
representativa, el 
comportamiento 
es lineal 
La falta de ajuste 
es representativa  
Se aprueba la 
hipótesis nula 
-0,8918 4,96 CUMPLE 
  
 
 
 
            
3.3 Antipirina         
             
  
COEFICIENTE DE 
CORRELACIÓN:  
0,996     
          
3.3.1 Se realizaron los siguientes test estadísticos:       
          
TEST DE STUDENT 
TEST DE 
HIPOTESIS 
ESPECIFICACION  RESULTADO 
CONCEPTO 
PRUEBA 
   
HIPOTESIS 
NULA  
HIPOTESIS 
ALTERNA 
CONCLUSION 
VALOR 
HALLADO 
VALOR DE 
LA TABLA 
 
PENDIENTE  T exp > T tabla 
Pendiente no es 
significativamente 
diferente de cero 
La pendiente es 
significativament
e diferente de 
cero 
Se rechaza la 
hipótesis nula 
58,2410 2,16 CUMPLE  
INTERCEPTO T exp < T tabla 
El intercepto no 
es 
significativamente 
diferente de cero 
El intercepto es 
significativament
e diferente de 
cero 
Se aprueba la 
hipótesis nula 
-2,4755 2,16 CUMPLE 
COEFICIENTE 
DE 
CORRELACION 
Texp > T tabla 
No hay 
correlación entre 
concentración y 
respuesta 
Hay correlación 
entre 
concentración y 
respuesta 
Se rechaza la 
hipótesis nula  
58,2410 2,16 CUMPLE 
          
ANOVA 
TEST DE 
HIPOTESIS 
ESPECIFICACION  RESULTADO 
   
HIPOTESIS 
NULA  
HIPOTESIS 
ALTERNA 
CONCLUSION 
VALOR 
HALLADO 
VALOR DE 
LA TABLA 
CONCEPTO 
PRUEBA 
REGRESION  F exp > Ftabla 
La regresión no 
es 
estadísticamente 
representativa 
La regresión es 
estadísticamente 
representativa 
Se rechaza la 
hipótesis nula 
1850,58 4,96 CUMPLE 
LINEALIDAD  F exp < F tabla 
La falta de ajuste 
no es 
representativa, el 
comportamiento 
es lineal 
La falta de ajuste 
es representativa  
Se aprueba la 
hipótesis nula 
-0,9692 4,96 CUMPLE 
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Cumple el test de la pendiente para la Oxitetraciclina y la antipirina. El test del intercepto no cumple es decir el 
intercepto es diferente de cero. El coeficiente de correlación cumple en los tres casos, por lo tanto hay una correlación 
entre la concentración y la respuesta del equipo. El test de la regresión cumple, lo cual, indica que la regresión es 
estadísticamente representativa. El test de linealidad cumple para los principios activos Oxitetraciclina y antipirina 
pero en el caso del Diminazene no cumple con el test de la pendiente pues el intercepto es mayor al valor de la tabla. 
 
          
          
          
          
          
          
          
          
Realizado por:    Realizado por:    
          
 ______ ______________ 
 
 ____________ _________     
KATTERINE SIERRA HERNÁNDEZ  CLAUDIA PATRICIA MORENO   
Técnico de Laboratorio (Tesista)  Jefe Sección Control Fisicoquímico     
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150116 Linealidad del método 80% - Mta1 –
Rep1.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 16/01/2015   10:26:29AM 
Printed: 23/02/2015     3:43:34 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(20/02/2015  
4:46:44 PM)  
(Reprocessed) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.028 656870 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.125 1594613 0.000 
3  Antipirina 6.377 4937060 0.000 
Totals   7188543 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150116 Linealidad del método 80% - Mta1 –
Rep2.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 16/01/2015   10:35:15 AM 
Printed: 23/02/2015     3:43:54 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(16/01/2015  
10:43:17 AM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.025 649079 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.125 1575581 0.000 
3  Antipirina 6.378 4884143 0.000 
Totals   7108803 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150116 Linealidad del método 80% - Mta1 –
Rep3.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 16/01/2015   10:44:02 AM 
Printed: 23/02/2015     3:44:04 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(16/01/2015  
10:52:09 AM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.030 649771 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.127 1594642 0.000 
3  Antipirina 6.380 4938886 0.000 
Totals   7183299 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150116 Linealidad del método 80% - Mta2 –
Rep1.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 16/01/2015     1:23:20 PM 
Printed: 23/02/2015     3:44:14 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(16/01/2015  
1:31:22 PM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.033 656371 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.140 1598766 0.000 
3  Antipirina 6.397 4967668 0.000 
Totals   7222805 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150116 Linealidad del método 80% - Mta2 –
Rep2.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 16/01/2015     1:32:08 PM 
Printed: 23/02/2015     3:44:28 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(16/01/2015  
1:40:09 PM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.033 657130 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.137 1605410 0.000 
3  Antipirina 6.392 4980744 0.000 
Totals   7243284 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150116 Linealidad del método 80% - Mta2 –
Rep3.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 16/01/2015     1:40:54 PM 
Printed: 23/02/2015     3:44:47 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(16/01/2015  
1:48:56 PM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.033 653183 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.135 1602037 0.000 
3  Antipirina 6.392 4968840 0.000 
Totals   7224060 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150116 Linealidad del método 80% - Mta3 –
Rep1.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 16/01/2015     4:19:55 PM 
Printed: 23/02/2015     3:45:00 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(16/01/2015  
4:27:56 PM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.037 657821 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.148 1567898 0.000 
3  Antipirina 6.410 4872050 0.000 
Totals   7097769 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150116 Linealidad del método 80% - Mta3 –
Rep2.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 16/01/2015     4:28:41 PM 
Printed: 23/02/2015     3:45:12 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(16/01/2015  
4:36:43 PM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.035 659007 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.148 1564107 0.000 
3  Antipirina 6.408 4863303 0.000 
Totals   7086417 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150116 Linealidad del método 80% - Mta3 –
Rep3.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 16/01/2015     4:37:30 PM 
Printed: 23/02/2015     3:45:27 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(16/01/2015  
4:45:37 PM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.037 656863 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.147 1578348 0.000 
3  Antipirina 6.408 4906006 0.000 
Totals   7141217 0.000 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 Vicerrectoría de Investigaciones U.D.C.A | Formato de Presentación de Proyecto de grado 
Página 206 
External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150116 Linealidad del método 90% - Mta1 –
Rep1.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 16/01/2015    11:01:47 AM 
Printed: 23/02/2015      3:45:41 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(16/01/2015  
11:09:49 AM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.028 723922 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.132 1786601 0.000 
3  Antipirina 6.385 5541298 0.000 
Totals   8051821 0.000 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 Vicerrectoría de Investigaciones U.D.C.A | Formato de Presentación de Proyecto de grado 
Página 207 
External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150116 Linealidad del método 90% - Mta1 –
Rep2.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 16/01/2015    11:10:35 AM 
Printed: 23/02/2015      3:45:53 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(16/01/2015  
11:18:36 AM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.030 723230 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.132 1799332 0.000 
3  Antipirina 6.385 5574267 0.000 
Totals   8096829 0.000 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 Vicerrectoría de Investigaciones U.D.C.A | Formato de Presentación de Proyecto de grado 
Página 208 
External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150116 Linealidad del método 90% - Mta1 –
Rep3.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 16/01/2015    11:19:24 AM 
Printed: 23/02/2015      3:46:08 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(16/01/2015  
11:27:26 AM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.030 720931 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.130 1799852 0.000 
3  Antipirina 6.385 5577160 0.000 
Totals   8097943 0.000 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 Vicerrectoría de Investigaciones U.D.C.A | Formato de Presentación de Proyecto de grado 
Página 209 
External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150116 Linealidad del método 90% - Mta2 –
Rep1.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 16/01/2015      1:58:37 PM 
Printed: 23/02/2015      3:46:20 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results   
(16/01/2015  
2:06:39 PM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.033 731152 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.138 1810517 0.000 
3  Antipirina 6.395 5627999 0.000 
Totals   8169668 0.000 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 Vicerrectoría de Investigaciones U.D.C.A | Formato de Presentación de Proyecto de grado 
Página 210 
External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150116 Linealidad del método 90% - Mta2 –
Rep2.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 16/01/2015      2:07:26 PM 
Printed: 23/02/2015      3:46:36 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(16/01/2015  
2:15:27 PM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.035 729932 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.140 1811263 0.000 
3  Antipirina 6.397 5630505 0.000 
Totals   8171700 0.000 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 Vicerrectoría de Investigaciones U.D.C.A | Formato de Presentación de Proyecto de grado 
Página 211 
External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150116 Linealidad del método 90% - Mta2 –
Rep3.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 16/01/2015      2:16:13 PM 
Printed: 23/02/2015      3:46:50 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(16/01/2015  
2:24:13 PM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.035 728170 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.138 1814662 0.000 
3  Antipirina 6.395 5641376 0.000 
Totals   8184208 0.000 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 Vicerrectoría de Investigaciones U.D.C.A | Formato de Presentación de Proyecto de grado 
Página 212 
External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150116 Linealidad del método 90% - Mta3 –
Rep1.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 16/01/2015      4:55:09 PM 
Printed: 23/02/2015      3:47:15 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(16/01/2015  
5:03:10 PM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.037 734746 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.148 1781062 0.000 
3  Antipirina 6.408 5535034 0.000 
Totals   8050842 0.000 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 Vicerrectoría de Investigaciones U.D.C.A | Formato de Presentación de Proyecto de grado 
Página 213 
External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150116 Linealidad del método 90% - Mta3 –
Rep2.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 16/01/2015      5:03:56 PM 
Printed: 23/02/2015      3:47:38 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(16/01/2015  
5:12:03 PM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.037 732266 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.148 1780421 0.000 
3  Antipirina 6.408 5536483 0.000 
Totals   8049170 0.000 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 Vicerrectoría de Investigaciones U.D.C.A | Formato de Presentación de Proyecto de grado 
Página 214 
External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150116 Linealidad del método 90% - Mta3 –
Rep3.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 16/01/2015      5:12:49 PM 
Printed: 23/02/2015      3:47:54 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(16/01/2015  
5:20:55 PM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.035 728464 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.148 1768708 0.000 
3  Antipirina 6.408 5505083 0.000 
Totals   8002255 0.000 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 Vicerrectoría de Investigaciones U.D.C.A | Formato de Presentación de Proyecto de grado 
Página 215 
External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150116 Linealidad del método 100% - Mta1 –
Rep1.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 16/01/2015     11:37:05 AM 
Printed: 23/02/2015       3:48:09 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(16/01/2015  
11:45:07 AM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.028 791078 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.133 1984809 0.000 
3  Antipirina 6.388 6157956 0.000 
Totals   8933843 0.000 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 Vicerrectoría de Investigaciones U.D.C.A | Formato de Presentación de Proyecto de grado 
Página 216 
External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150116 Linealidad del método 100% - Mta1 –
Rep2.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 16/01/2015     11:45:56 AM 
Printed: 23/02/2015       3:48:28 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(16/01/2015  
11:54:03 AM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.032 792892 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.135 2005984 0.000 
3  Antipirina 6.388 6213787 0.000 
Totals   9012663 0.000 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 Vicerrectoría de Investigaciones U.D.C.A | Formato de Presentación de Proyecto de grado 
Página 217 
External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150116 Linealidad del método 100% - Mta1 –
Rep3.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 16/01/2015     11:54:51 AM 
Printed: 23/02/2015       3:48:40 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(16/01/2015  
12:02:58 PM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.030 785451 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.133 1987283 0.000 
3  Antipirina 6.388 6165443 0.000 
Totals   8938177 0.000 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 Vicerrectoría de Investigaciones U.D.C.A | Formato de Presentación de Proyecto de grado 
Página 218 
External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150116 Linealidad del método 100% - Mta2 –
Rep1.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 16/01/2015       2:33:46 PM 
Printed: 23/02/2015       3:49:09 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(16/01/2015  
2:41:53 PM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.035 805495 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.142 2026751 0.000 
3  Antipirina 6.398 6300903 0.000 
Totals   9133149 0.000 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 Vicerrectoría de Investigaciones U.D.C.A | Formato de Presentación de Proyecto de grado 
Página 219 
External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150116 Linealidad del método 100% - Mta2 –
Rep2.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 16/01/2015       2:42:40 PM 
Printed: 23/02/2015       3:49:23 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results   
(16/01/2015  
2:50:40 PM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.037 802335 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.142 2028610 0.000 
3  Antipirina 6.398 6302809 0.000 
Totals   9133754 0.000 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 Vicerrectoría de Investigaciones U.D.C.A | Formato de Presentación de Proyecto de grado 
Página 220 
External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150116 Linealidad del método 100% - Mta2 –
Rep3.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 16/01/2015       2:51:27 PM 
Printed: 23/02/2015       3:49:37 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(16/01/2015  
2:59:29 PM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.037 802266 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.142 2031144 0.000 
3  Antipirina 6.398 6309704 0.000 
Totals   9143114 0.000 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 Vicerrectoría de Investigaciones U.D.C.A | Formato de Presentación de Proyecto de grado 
Página 221 
External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150116 Linealidad del método 100% - Mta3 –
Rep1.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 16/01/2015       5:30:27 PM 
Printed: 23/02/2015       3:49:51 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(16/01/2015  
5:38:34 PM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.037 805480 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.150 1983439 0.000 
3  Antipirina 6.408 6171075 0.000 
Totals   8959994 0.000 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 Vicerrectoría de Investigaciones U.D.C.A | Formato de Presentación de Proyecto de grado 
Página 222 
External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150116 Linealidad del método 100% - Mta3 –
Rep2.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 16/01/2015       5:39:20 PM 
Printed: 23/02/2015       3:50:03 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(16/01/2015  
5:47:22 PM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.037 801734 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.150 1981334 0.000 
3  Antipirina 6.408 6165181 0.000 
Totals   8948249 0.000 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 Vicerrectoría de Investigaciones U.D.C.A | Formato de Presentación de Proyecto de grado 
Página 223 
External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150116 Linealidad del método 100% - Mta3 –
Rep3.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 16/01/2015       5:48:08 PM 
Printed: 23/02/2015       3:50:20 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(16/01/2015  
5:56:09 PM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.035 798091 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.150 1970892 0.000 
3  Antipirina 6.408 6141223 0.000 
Totals   8910206 0.000 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 Vicerrectoría de Investigaciones U.D.C.A | Formato de Presentación de Proyecto de grado 
Página 224 
External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150116 Linealidad del método 110% - Mta1 –
Rep1.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 16/01/2015     12:12:39 PM 
Printed: 23/02/2015       3:50:34 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(16/01/2015  
12:20:41 PM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.032 861741 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.137 2208085 0.000 
3  Antipirina 6.390 6842233 0.000 
Totals   9912059 0.000 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 Vicerrectoría de Investigaciones U.D.C.A | Formato de Presentación de Proyecto de grado 
Página 225 
External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150116 Linealidad del método 110% - Mta1 –
Rep2.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 16/01/2015     12:21:27 PM 
Printed: 23/02/2015       3:50:50 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
 (16/01/2015  
12:29:29 PM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.032 857672 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.137 2206421 0.000 
3  Antipirina 6.392 6841188 0.000 
Totals   9905281 0.000 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 Vicerrectoría de Investigaciones U.D.C.A | Formato de Presentación de Proyecto de grado 
Página 226 
External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150116 Linealidad del método 110% - Mta1 –
Rep3.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 16/01/2015     12:30:15 PM 
Printed: 23/02/2015       3:51:06 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(16/01/2015  
12:38:17 PM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.032 853606 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.137 2205633 0.000 
3  Antipirina 6.393 6840193 0.000 
Totals   9899432 0.000 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 Vicerrectoría de Investigaciones U.D.C.A | Formato de Presentación de Proyecto de grado 
Página 227 
External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150116 Linealidad del método 110% - Mta2 –
Rep1.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 16/01/2015       3:09:08 PM 
Printed: 23/02/2015       3:51:19 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results   
(16/01/2015  
3:17:09 PM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.038 884297 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.143 2246123 0.000 
3  Antipirina 6.400 6964898 0.000 
Totals   10095318 0.000 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 Vicerrectoría de Investigaciones U.D.C.A | Formato de Presentación de Proyecto de grado 
Página 228 
External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150116 Linealidad del método 110% - Mta2 –
Rep2.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 16/01/2015       3:17:57 PM 
Printed: 23/02/2015       3:51:31 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(16/01/2015  
3:25:58 PM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.038 882385 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.142 2249099 0.000 
3  Antipirina 6.400 6971498 0.000 
Totals   10102982 0.000 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 Vicerrectoría de Investigaciones U.D.C.A | Formato de Presentación de Proyecto de grado 
Página 229 
External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150116 Linealidad del método 110% - Mta2 –
Rep3.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 16/01/2015       3:26:44 PM 
Printed: 23/02/2015       3:51:49 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results   
(16/01/2015  
3:34:51 PM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.040 878206 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.145 2250269 0.000 
3  Antipirina 6.403 6979326 0.000 
Totals   10107801 0.000 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 Vicerrectoría de Investigaciones U.D.C.A | Formato de Presentación de Proyecto de grado 
Página 230 
External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150116 Linealidad del método 110% - Mta3 –
Rep1.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 16/01/2015       6:05:44 PM 
Printed: 23/02/2015       3:52:15 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(16/01/2015  
6:13:46 PM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.037 872346 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.152 2182289 0.000 
3  Antipirina 6.410 6797661 0.000 
Totals   9852296 0.000 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 Vicerrectoría de Investigaciones U.D.C.A | Formato de Presentación de Proyecto de grado 
Página 231 
External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150116 Linealidad del método 110% - Mta3 –
Rep2.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 16/01/2015       6:14:32 PM 
Printed: 23/02/2015       3:52:30 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(16/01/2015  
6:22:34 PM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.035 869102 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.150 2182066 0.000 
3  Antipirina 6.408 6798679 0.000 
Totals   9849847 0.000 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 Vicerrectoría de Investigaciones U.D.C.A | Formato de Presentación de Proyecto de grado 
Página 232 
External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150116 Linealidad del método 110% - Mta3 –
Rep3.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 16/01/2015       6:23:19 PM 
Printed: 23/02/2015       3:52:44 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(16/01/2015  
6:31:26 PM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.035 865628 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.150 2180191 0.000 
3  Antipirina 6.408 6796255 0.000 
Totals   9842074 0.000 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 Vicerrectoría de Investigaciones U.D.C.A | Formato de Presentación de Proyecto de grado 
Página 233 
External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150116 Linealidad del método 120% - Mta1 –
Rep1.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 16/01/2015     12:48:01 PM 
Printed: 23/02/2015       3:54:10 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(16/01/2015  
12:56:06 PM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.035 922599 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.148 2412147 0.000 
3  Antipirina 6.405 7488280 0.000 
Totals   10823026 0.000 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 Vicerrectoría de Investigaciones U.D.C.A | Formato de Presentación de Proyecto de grado 
Página 234 
External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150116 Linealidad del método 120% - Mta1 –
Rep2.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 16/01/2015     12:56:55 PM 
Printed: 23/02/2015       3:53:15 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(16/01/2015  
1:04:57 PM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.035 919498 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.150 2413606 0.000 
3  Antipirina 6.405 7496846 0.000 
Totals   10829950 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150116 Linealidad del método 120% - Mta1 –
Rep3.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 16/01/2015       1:05:43 PM 
Printed: 23/02/2015       3:53:29 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(16/01/2015  
1:13:46 PM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.035 915619 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.152 2408838 0.000 
3  Antipirina 6.407 7495428 0.000 
Totals   10819885 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150116 Linealidad del método 120% - Mta2 –
Rep1.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 16/01/2015       3:44:32 PM 
Printed: 23/02/2015       3:55:03 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(16/01/2015  
3:52:38 PM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.040 950863 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.148 2464175 0.000 
3  Antipirina 6.405 7643484 0.000 
Totals   11058522 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150116 Linealidad del método 120% - Mta2 –
Rep2.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 16/01/2015       3:53:24 PM 
Printed: 23/02/2015       3:55:14 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(16/01/2015  
4:01:31 PM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.042 947012 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.152 2469060 0.000 
3  Antipirina 6.408 7665331 0.000 
Totals   11081403 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150116 Linealidad del método 120% - Mta2 –
Rep3.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 16/01/2015       4:02:17 PM 
Printed: 23/02/2015       3:55:33 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(16/01/2015  
4:10:18 PM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.043 941416 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.155 2470191 0.000 
3  Antipirina 6.413 7676402 0.000 
Totals   11088009 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150116 Linealidad del método 120% - Mta3 –
Rep1.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 16/01/2015       6:41:09 PM 
Printed: 23/02/2015       3:55:48 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(16/01/2015  
6:49:16 PM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.035 937022 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.152 2380084 0.000 
3  Antipirina 6.410 7424232 0.000 
Totals   10741338 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150116 Linealidad del método 120% - Mta3 –
Rep2.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 16/01/2015       6:50:01 PM 
Printed: 23/02/2015       3:56:02 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(16/01/2015  
6:58:03 PM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.035 932717 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.152 2378955 0.000 
3  Antipirina 6.410 7424297 0.000 
Totals   10735969 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150116 Linealidad del método 120% - Mta3 –
Rep3.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 16/01/2015       6:58:49 PM 
Printed: 23/02/2015       3:56:16 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(16/01/2015  
7:06:56 PM)  
(Original) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.037 929839 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.153 2377931 0.000 
3  Antipirina 6.410 7428684 0.000 
Totals   10736454 0.000 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 Vicerrectoría de Investigaciones U.D.C.A | Formato de Presentación de Proyecto de grado 
Página 242 
Anexo 14. LINEALIDAD DEL SISTEMA 
.   
 
     
 
REGISTRO VALIDACION DE TECNICAS ANALITICAS 
          
Parámetro LINEALIDAD DEL SISTEMA 
Producto Diminazene Diaceturato, Oxitetraciclina y Antipirina 
          
1.Datos primarios        
          
1.1 Diminazene Diaceturato       
          
Concentración  
Cantidad 
Pesada 
activo 
(mg) 
REPLICA AREA 1  AREA 2 AREA 3    
80% 
9,18 1 777465 774685 771870    
9,16 2 772091 774038 771880    
9,16 3 771923 770417 770315    
90% 
10,18 1 858914 855104 850869    
10,16 2 857755 858572 853827    
10,17 3 858719 854253 852181    
100% 
11,26 1 955712 950237 951016    
11,25 2 948880 948349 950228    
11,25 3 945228 946324 945160    
110% 
12,37 1 1046919 1042930 1045241    
12,37 2 1041888 1045810 1040530    
12,34 3 1041485 1032576 1033948     
120% 
13,36 1 1125399 1125115 1122926    
13,38 2 1131011 1131257 1126811    
13,35 3 1126267 1120287 1123571    
          
1.2 Oxitetraciclina 
        
          
Concentración  
Cantidad 
Pesada 
activo 
(mg) 
REPLICA AREA 1  AREA 2 AREA 3 
   
80% 
21,11 1 1674089 1675991 1676441    
21,10 2 1665719 1669624 1669394    
21,10 3 1674693 1674080 1676351    
90% 
23,59 1 1875354 1872394 1873097    
23,61 2 1871379 1875459 1875045    
23,63 3 1878323 1879059 1879522    
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100% 
26,30 1 2089199 2083138 2090548    
26,29 2 2086398 2086952 2088420    
26,30 3 2087843 2081038 2089509    
110% 
28,88 1 2291199 2299474 2289363    
28,84 2 2288333 2288980 2289294    
28,87 3 2282152 2291869 2295465    
120% 
31,60 1 2508465 2507080 2505297    
31,64 2 2510860 2517145 2510983    
31,61 3 2507307 2507143 2508712    
          
1.3 Antipirina         
          
Concentración  
Cantidad 
Pesada 
activo 
(mg) 
REPLICA AREA 1  AREA 2 AREA 3 
   
80% 
30,01 1 5508866 5514717 5519330    
30,00 2 5488264 5484389 5487516    
30,00 3 5479643 5484828 5476305    
90% 
33,75 1 6187371 6183034 6187603    
33,72 2 6185066 6175747 6186747    
33,75 3 6183073 6184036 6188454    
100% 
37,52 1 6895584 6897052 6897690    
37,51 2 6869171 6872335 6873731    
37,50 3 6860888 6865869 6865005    
110% 
41,27 1 7585514 7581411 7588575    
41,26 2 7551982 7551200 7555091    
41,26 3 7558828 7560158 7561835    
120% 
45,13 1 8267169 8285864 8285764    
45,12 2 8264573 8266046 8268332    
45,12 3 8260205 8257880 8262635    
  
 
 
 
       
2. Cálculos         
  
         
Diluciones 
VOLUMEN 1 ALICUOTA VOLUMEN 2      
25 1 50      
Diluyente  N°1   N°2      
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2.1 Diminazene Diaceturato 
       
          
Concentración 
real(mg/mL) 
AREA             
promedio 
S CV X2 Y2 XY   
0,00734 774673 2797,52 0,361 0,0001 6,00119E+11 5689   
0,00733 772670 1189,70 0,154 0,0001 5,97018E+11 5662   
0,00733 770885 900,38 0,117 0,0001 5,94264E+11 5649   
0,00814 854962 4024,37 0,471 0,0001 7,30961E+11 6963   
0,00813 856718 2536,79 0,296 0,0001 7,33966E+11 6963   
0,00813 855051 3341,25 0,391 0,0001 7,31112E+11 6950   
0,00901 952322 2961,84 0,311 0,0001 9,06917E+11 8579   
0,00900 949152 968,65 0,102 0,0001 9,0089E+11 8542   
0,00900 945571 653,29 0,069 0,0001 8,94104E+11 8510   
0,00990 1045030 2002,85 0,192 0,0001 1,09209E+12 10342   
0,00990 1042743 2741,80 0,263 0,0001 1,08731E+12 10319   
0,00987 1036003 4796,86 0,463 0,0001 1,0733E+12 10224   
0,01069 1124480 1353,27 0,120 0,0001 1,26446E+12 12018   
0,01070 1129693 2498,91 0,221 0,0001 1,27621E+12 12092   
0,01068 1123375 2994,81 0,267 0,0001 1,26197E+12 11998   
0,1351 14233328    0,0012 
1,37E+1
3 
1305
00 
          
PARAMETROS PARA LA REGRESION LINEAL  
          
   Sumatoria x 0,1351     
   Sumatoria (x)2 0,0183     
   Sumatoria x2 0,0012     
   Sumatoria y 14233328     
   Sumatoria (y)2 2,0259E+14     
   Sumatoria y2 1,3745E+13     
   Sumatoria xy 130500,4876     
   Pendiente (b)  1,053,E+08     
   Intercepto (a) -9,93471E+01     
   R 1,000     
   R2 1,000     
          
          
    Límite. confian Mínimo Máximo     
    LC para b 104329370 106337103     
    LC para a -9223 9024     
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TEST DE HIPOTESIS PARA LA PENDIENTE, INTERCEPTO Y COEFICIENTE DE CORRELACION  
          
  S2xy 4646836,881   Sxy 2155,65231    
  Sb2 2,15915E+11       
  Sb 464667,0551       
  Texp 226,6854   T tabla =  2,16    
          
  Sa 4223,202869       
  Texp -0,0235   T tabla =   2,16    
          
  Texp 226,6854   T tabla =   2,16    
          
ANALISIS DE VARIANZA ANOVA 
          
  Sumatoria Yj    Sxx 0,00    
  0,0073 2318228  Sxy 2266,94    
  0,0081 2566731  SCr 2,38784E+11 
FUNCIO
N   
  0,0090 2847045  Scec 2,3875E+11 FUNCION 2 
  0,0099 3123776  Scep 9,8775E+07 FUNCION 3 
  0,0107 3377548  SCl -3,8366E+07    
  Sumatoria Yj
2
 4,1234E+13       
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Análisis de Varianza (ANOVA) para la regresión lineal 
              
VARIABLES gl SC CM Fexp Ftab    
Regresión 1 2,38784E+11 2,3878E+11 24174,54 4,96    
Linealidad 3 -3,8366E+07 -12788657,89 -1,2947 4,96    
Error puro 10 9,8775E+07 9877485,311        
          
2.2 Oxitetraciclina        
          
Concentración 
real(mg/mL) 
AREA             
promedio 
S CV X2 Y2 XY   
0,01689 1675507 1248,47 0,075 0,0003 2,80732E+12 28296   
0,01688 1668246 2191,18 0,131 0,0003 2,78304E+12 28160   
0,01688 1675041 1174,89 0,070 0,0003 2,80576E+12 28275   
0,01887 1873615 1546,49 0,083 0,0004 3,51043E+12 35359   
0,01889 1873961 2245,64 0,120 0,0004 3,51173E+12 35395   
0,01890 1878968 604,66 0,032 0,0004 3,53052E+12 35520   
0,02104 2087628 3946,81 0,189 0,0004 4,35819E+12 43924   
0,02103 2087257 1044,86 0,050 0,0004 4,35664E+12 43899   
0,02104 2086130 4487,79 0,215 0,0004 4,35194E+12 43892   
0,02310 2293345 5386,38 0,235 0,0005 5,25943E+12 52985   
0,02307 2288869 490,02 0,021 0,0005 5,23892E+12 52809   
0,02310 2289829 6887,03 0,301 0,0005 5,24332E+12 52886   
0,02528 2506947 1588,16 0,063 0,0006 6,28478E+12 63376   
0,02531 2512996 3593,67 0,143 0,0006 6,31515E+12 63609   
0,02529 2507721 862,43 0,034 0,0006 6,28866E+12 63415   
0,3156 31306060    0,0068 
6,66E+1
3 
6718
00 
PARAMETROS PARA LA REGRESION LINEAL  
          
   Sumatoria x 0,3156     
   Sumatoria (x)2 0,0996     
   Sumatoria x2 0,0068     
   Sumatoria y 31306060     
   Sumatoria (y)2 9,8007E+14     
   Sumatoria y2 6,6646E+13     
   Sumatoria xy 671799,8956     
   Pendiente (b)  9,930,E+07     
   Intercepto (a) -2,03874E+03     
   R 1,000     
   R2 1,000     
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    Límite. confian Mínimo Máximo     
    LC para b 98879035 99300925     
    LC para a -10979 6902     
  
 
 
 
       
          
          
          
          
          
          
          
          
          
          
          
          
          
          
          
TEST DE HIPOTESIS PARA LA PENDIENTE, INTERCEPTO Y COEFICIENTE DE CORRELACION  
          
  S2xy 5031681,297   Sxy 2243,140944    
  Sb2 37936730825       
  Sb 194773,5373       
  Texp 509,8219   T tabla =  2,16    
          
  Sa 4138,451886       
  Texp -0,4926   T tabla =   2,16    
          
  Texp 509,8219   T tabla =   2,16    
          
ANALISIS DE VARIANZA ANOVA 
          
  Sumatoria Yj    Sxx 0,00    
  0,0169 5018794  Sxy 13170,48    
  0,0169 5626544  SCr 1,30783E+12 
FUNCIO
N   
  0,0210 6261015  Scec 1,3078E+12 FUNCION 2 
  0,0231 6872043  Scep 8,4987E+07 FUNCION 3 
  0,0253 7527664  SCl -1,9575E+07    
  Sumatoria Yj
2
 1,9994E+14       
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Análisis de Varianza (ANOVA) para la regresión lineal 
              
VARIABLES gl SC CM Fexp Ftab    
Regresión 1 1,30783E+12 1,3078E+12 153885,61 4,96    
Linealidad 3 -1,9575E+07 -6525025,791 -0,7678 4,96    
Error puro 10 8,4987E+07 8498693,422        
          
2.3 Antipirina         
          
Concentración 
real(mg/mL) 
AREA             
promedio 
S CV X2 Y2 XY   
0,02401 5514304 5244,19 0,095 0,0006 3,04076E+13 132387   
0,02400 5486723 2055,61 0,037 0,0006 3,01041E+13 131681   
0,02400 5480259 4294,73 0,078 0,0006 3,00332E+13 131526   
0,02700 6186003 2573,56 0,042 0,0007 3,82666E+13 167022   
0,02698 6182520 5925,50 0,096 0,0007 3,82236E+13 166780   
0,02700 6185188 2869,41 0,046 0,0007 3,82565E+13 167000   
0,03002 6896775 1079,92 0,016 0,0009 4,75655E+13 207014   
0,03001 6871746 2336,43 0,034 0,0009 4,72209E+13 206207   
0,03000 6863921 2661,66 0,039 0,0009 4,71134E+13 205918   
0,03302 7585167 3594,61 0,047 0,0011 5,75348E+13 250432   
0,03301 7552758 2058,21 0,027 0,0011 5,70441E+13 249301   
0,03301 7560274 1506,83 0,020 0,0011 5,71577E+13 249550   
0,03610 8279599 10764,81 0,130 0,0013 6,85518E+13 298927   
0,03610 8266317 1894,10 0,023 0,0013 6,8332E+13 298381   
0,03610 8260240 2377,69 0,029 0,0013 6,82316E+13 298162   
                
PARAMETROS PARA LA REGRESION LINEAL  
          
   Sumatoria x 0,4503     
   Sumatoria (x)2 0,2028     
   Sumatoria x2 0,0138     
   Sumatoria y 103171792     
   Sumatoria (y)2 1,0644E+16     
   Sumatoria y2 7,2404E+14     
   Sumatoria xy 3160287,394     
   Pendiente (b)  2,294,E+08     
   Intercepto (a) -1,00508E+04     
   R 1,000     
   R2 1,000     
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    Límite. confian Mínimo Máximo     
    LC para b 227880773 230987958     
    LC para a -57163 37062     
          
  
 
 
 
       
          
          
          
          
          
          
          
          
          
          
          
          
          
          
TEST DE HIPOTESIS PARA LA PENDIENTE, INTERCEPTO Y COEFICIENTE DE CORRELACION  
          
  S2xy 141600048,3   Sxy 11899,58185    
  Sb2 5,17138E+11       
  Sb 719122,7544       
  Texp 319,0476   T tabla =  2,16    
          
  Sa 21807,31707       
  Texp -0,4609   T tabla =   2,16    
          
  Texp 319,0476   T tabla =   2,16    
          
ANALISIS DE VARIANZA ANOVA 
          
  Sumatoria Yj    Sxx 0,00    
  0,0240 16481286  Sxy 62822,59    
  0,0240 18553710  SCr 1,44137E+13 
FUNCIO
N   
  0,0300 20632442  Scec 1,4413E+13 FUNCION 2 
  0,0330 22698198  Scep 2,0211E+09 FUNCION 3 
  0,0361 24806156  SCl -1,8029E+08    
  Sumatoria Yj
2
 2,1721E+15       
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Análisis de Varianza (ANOVA) para la regresión lineal 
              
VARIABLES gl SC CM Fexp Ftab    
Regresión 1 1,44137E+13 1,4414E+13 71316,08 4,96    
Linealidad 3 -1,8029E+08 -60098223,04 -0,2974 4,96    
Error puro 10 2,0211E+09 202109529,7        
          
          
3. Discusión de resultados        
          
3.1 Diminazene Diaceturato       
          
  COEFICIENTE DE CORRELACIÓN :  1,000     
          
3.1.1 Se realizaron los siguientes test estadísticos:      
          
TEST DE STUDENT 
CONCEPTO 
PRUEBA TEST DE 
HIPOTESIS 
ESPECIFICACION  RESULTADO 
  
HIPOTESIS 
NULA  
HIPOTESIS 
ALTERNA 
CONCLUSION 
VALOR 
HALLADO 
VALOR 
DE LA 
TABLA 
PENDIENTE  
T exp > T 
tabla 
Pendiente no es 
significativamente 
diferente de cero 
La pendiente es 
significativamente 
diferente de cero 
Se rechaza la 
hipótesis nula 
226,6854 2,16 CUMPLE 
INTERCEPTO 
T exp < T 
tabla 
El intercepto no 
es 
significativamente 
diferente de cero 
El intercepto es 
significativamente 
diferente de cero 
Se aprueba la 
hipótesis nula 
-0,0235 2,16  CUMPLE 
COEFICIENTE DE 
CORRELACION 
Texp > T 
tabla 
No hay 
correlación entre 
concentración y 
respuesta 
Hay correlación 
entre concentración 
y respuesta 
Se rechaza la 
hipótesis nula  
226,6854 2,16 CUMPLE 
          
ANOVA 
CONCEPTO 
PRUEBA TEST DE 
HIPOTESIS 
ESPECIFICACION  RESULTADO 
  
HIPOTESIS 
NULA  
HIPOTESIS 
ALTERNA 
CONCLUSION 
VALOR 
HALLADO 
VALOR 
DE LA 
TABLA 
REGRESION  
F exp > 
Ftabla 
La regresión no 
es 
estadísticamente 
representativa 
La regresión es 
estadísticamente 
representativa 
Se rechaza la 
hipótesis nula 
24174,54 4,96 CUMPLE 
LINEALIDAD  
F exp < F 
tabla 
La falta de ajuste 
no es 
representativa, el 
comportamiento 
es lineal 
La falta de ajuste es 
representativa  
Se aprueba la 
hipótesis nula 
-1,2947 4,96 CUMPLE 
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3.2 Oxitetraciclina      
      
  
COEFICIENTE DE 
CORRELACIÓN :  
1,000     
          
3.2.1 Se realizaron los siguientes test estadísticos:      
          
TEST DE STUDENT 
CONCEPTO 
PRUEBA TEST DE 
HIPOTESIS 
ESPECIFICACION  RESULTADO 
  
HIPOTESIS 
NULA  
HIPOTESIS 
ALTERNA 
CONCLUSION 
VALOR 
HALLADO 
VALOR 
DE LA 
TABLA 
PENDIENTE  
T exp > T 
tabla 
Pendiente no es 
significativamente 
diferente de cero 
La pendiente es 
significativamente 
diferente de cero 
Se rechaza la 
hipótesis nula 
509,8219 2,16 CUMPLE 
INTERCEPTO 
T exp < T 
tabla 
El intercepto no 
es 
significativamente 
diferente de cero 
El intercepto es 
significativamente 
diferente de cero 
Se aprueba la 
hipótesis nula 
-0,4926 2,16 CUMPLE 
COEFICIENTE DE 
CORRELACION 
Texp > T 
tabla 
No hay 
correlación entre 
concentración y 
respuesta 
Hay correlación 
entre concentración 
y respuesta 
Se rechaza la 
hipótesis nula  
509,8219 2,16 CUMPLE 
          
ANOVA 
CONCEPTO 
PRUEBA TEST DE 
HIPOTESIS 
ESPECIFICACION  RESULTADO 
  
HIPOTESIS 
NULA  
HIPOTESIS 
ALTERNA 
CONCLUSION 
VALOR 
HALLADO 
VALOR 
DE LA 
TABLA 
REGRESION  F exp > Ftabla 
La regresión no 
es 
estadísticamente 
representativa 
La regresión es 
estadísticamente 
representativa 
Se rechaza la 
hipótesis nula 
153885,61 4,96 CUMPLE 
LINEALIDAD  F exp < F tabla 
La falta de ajuste 
no es 
representativa, el 
comportamiento 
es lineal 
La falta de ajuste es 
representativa  
Se aprueba la 
hipótesis nula 
-0,7678 4,96 CUMPLE 
          
3.3 Antipirina         
          
  COEFICIENTE DE CORRELACIÓN :  1,000     
          
3.3.1  Se realizaron los siguientes test estadísticos:      
          
TEST DE STUDENT 
CONCEPTO 
PRUEBA TEST DE 
HIPOTESIS 
ESPECIFICACION  RESULTADO 
  
HIPOTESIS 
NULA  
HIPOTESIS 
ALTERNA 
CONCLUSION 
VALOR 
HALLADO 
VALOR 
DE LA 
TABLA 
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PENDIENTE  
T exp > T 
tabla 
Pendiente no es 
significativamente 
diferente de cero 
La pendiente es 
significativamente 
diferente de cero 
Se rechaza la 
hipótesis nula 
319,0476 2,16 
 
CUMPLE 
 
 
        
INTERCEPTO 
T exp < T 
tabla 
El intercepto no 
es 
significativamente 
diferente de cero 
El intercepto es 
significativamente 
diferente de cero 
Se aprueba la 
hipótesis nula 
-0,4609 2,16 CUMPLE 
        
COEFICIENTE DE 
CORRELACION 
Texp > T 
tabla 
No hay 
correlación entre 
concentración y 
respuesta 
Hay correlación 
entre concentración 
y respuesta 
Se rechaza la 
hipótesis nula  
319,0476 2,16 CUMPLE 
          
ANOVA 
CONCEPTO 
PRUEBA TEST DE 
HIPOTESIS 
ESPECIFICACION  RESULTADO 
  
HIPOTESIS 
NULA  
HIPOTESIS 
ALTERNA 
CONCLUSION 
VALOR 
HALLADO 
VALOR 
DE LA 
TABLA 
REGRESION  
F exp > 
Ftabla 
La regresión no 
es 
estadísticamente 
representativa 
La regresión es 
estadísticamente 
representativa 
Se rechaza la 
hipótesis nula 
71316,08 4,96 CUMPLE 
LINEALIDAD  
F exp < F 
tabla 
La falta de ajuste 
no es 
representativa, el 
comportamiento 
es lineal 
La falta de ajuste es 
representativa  
Se aprueba la 
hipótesis nula 
-0,2974 4,96 CUMPLE 
          
          
Para el Diminazene Diaceturato, la Oxitetraciclina y la Antipirina, se cumple el test de la pendiente, Se 
rechaza la hipótesis nula, es decir, la pendiente es significativamente diferente de cero. El test del intercepto 
cumple. El coeficiente de correlación es de 1,000 y  cumple la prueba lo que indica que hay una correlación 
entre la concentración y la respuesta del equipo. El test de la regresión cumple, lo cual, indica que la 
regresión es estadísticamente representativa. El test de linealidad cumple indicando que la falta de ajuste no 
es representativa. 
Los resultados para los test estadísticos aplicados son satisfactorios por lo tanto La linealidad para el 
método  para los principios activos Diminazene, Oxitetraciclina y antipirina es válida y se cumple. 
          
          
Realizado por:    Revisado por    
  
 
 
 
       
             
KATTERINE SIERRA HERNÁNDEZ   CLAUDIA PATRICIA MORENO 
Técnico de Laboratorio (Tesista)   Jefe sección Control Fisicoquímico 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150120  Linealidad del Sistema 80% - Mta1 –
Rep1.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 20/01/2015       7:57:21 AM 
Printed: 20/02/2015       2:24:46 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(21/01/2015  
8:31:45 AM)  
(Reprocessed) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.027 777465 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.020 1674089 0.000 
3  Antipirina 6.272 5508866 0.000 
Totals   7960420 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150120  Linealidad del Sistema 80% - Mta1 –
Rep2.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 20/01/2015       8:06:10 AM 
Printed: 20/02/2015       2:26:20 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results 
(21/01/2015  
8:32:18 AM)  
(Reprocessed) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.028 774685 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.022 1675991 0.000 
3  Antipirina 6.273 5514717 0.000 
Totals   7965393 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150120  Linealidad del Sistema 80% - Mta1 –
Rep3.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 20/01/2015       8:14:56 AM 
Printed: 20/02/2015       2:26:45 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(21/01/2015  
8:32:35 AM)  
(Reprocessed) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.028 771870 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.023 1676441 0.000 
3  Antipirina 6.275 5519330 0.000 
Totals   7967641 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150120  Linealidad del Sistema 80% - Mta2 –
Rep1.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 20/01/2015     10:54:00 AM 
Printed: 20/02/2015       2:28:22 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(21/01/2015  
8:50:44 AM)  
(Reprocessed) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.035 772091 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.035 1665719 0.000 
3  Antipirina 6.295 5488264 0.000 
Totals   7926074 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150120  Linealidad del Sistema 80% - Mta2 –
Rep2.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 20/01/2015     11:02:52 AM 
Printed: 20/02/2015       2:28:47 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(21/01/2015  
8:35:19 AM)  
(Reprocessed) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.037 774038 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.035 1669624 0.000 
3  Antipirina 6.295 5484389 0.000 
Totals   7928051 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150120  Linealidad del Sistema 80% - Mta2 –
Rep3.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 20/01/2015     11:11:40 AM 
Printed: 20/02/2015       2:29:04 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(21/01/2015  
8:35:40 AM)  
(Reprocessed) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.037 771880 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.035 1669394 0.000 
3  Antipirina 6.295 5487516 0.000 
Totals   7928790 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150120  Linealidad del Sistema 80% - Mta3 –
Rep1.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 20/01/2015       1:50:40 PM 
Printed: 20/02/2015       2:30:19 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(21/01/2015  
8:57:17 AM)  
(Reprocessed) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.042 771923 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.043 1674693 0.000 
3  Antipirina 6.307 5479643 0.000 
Totals   7926259 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150120  Linealidad del Sistema 80% - Mta3 –
Rep2.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 20/01/2015       1:59:33 PM 
Printed: 20/02/2015       2:30:29 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(21/01/2015  
8:57:58 AM)  
(Reprocessed) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.042 770417 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.043 1674080 0.000 
3  Antipirina 6.307 5484828 0.000 
Totals   7929325 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150120  Linealidad del Sistema 80% - Mta3 –
Rep3.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 20/01/2015       2:08:23 PM 
Printed: 20/02/2015       2:30:44 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(21/01/2015  
9:00:53 AM)  
(Reprocessed) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.042 770315 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.045 1676351 0.000 
3  Antipirina 6.307 5476305 0.000 
Totals   7922971 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150120  Linealidad del Sistema 90% - Mta1 –
Rep1.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 20/01/2015       8:32:31 AM 
Printed: 20/02/2015       2:30:57 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(21/01/2015  
8:43:25 AM)  
(Reprocessed) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.028 858914 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.028 1875354 0.000 
3  Antipirina 6.280 6187371 0.000 
Totals   8921639 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150120  Linealidad del Sistema 90% - Mta1 –
Rep2.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 20/01/2015       8:41:19 AM 
Printed: 20/02/2015       2:31:10 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(21/01/2015  
10:42:46 AM)  
(Reprocessed) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.030 855104 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.030 1872394 0.000 
3  Antipirina 6.283 6183034 0.000 
Totals   8910532 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150120  Linealidad del Sistema 90% - Mta1 –
Rep3.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 20/01/2015       8:50:14 AM 
Printed: 20/02/2015       2:31:24 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(21/01/2015  
10:43:56 AM)  
(Reprocessed) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.032 850869 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.030 1873097 0.000 
3  Antipirina 6.283 6187603 0.000 
Totals   8911569 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150120  Linealidad del Sistema 90% - Mta2 –
Rep1.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 20/01/2015     11:29:13 AM 
Printed: 20/02/2015       2:32:11 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(21/01/2015  
10:48:46 AM)  
(Reprocessed) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.035 857755 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.037 1871379 0.000 
3  Antipirina 6.298 6185066 0.000 
Totals   8914200 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150120  Linealidad del Sistema 90% - Mta2 –
Rep2.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 20/01/2015     11:38:06 AM 
Printed: 20/02/2015       2:32:26 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(21/01/2015  
10:56:45 AM)  
(Reprocessed) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.035 858572 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.037 1875459 0.000 
3  Antipirina 6.298 6175747 0.000 
Totals   8909778 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150120  Linealidad del Sistema 90% - Mta2 –
Rep3.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 20/01/2015     11:46:54 AM 
Printed: 20/02/2015       2:32:42 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(21/01/2015  
11:01:14 AM)  
(Reprocessed) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.038 853827 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.038 1875045 0.000 
3  Antipirina 6.300 6186747 0.000 
Totals   8915619 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150120  Linealidad del Sistema 90% - Mta3 –
Rep1.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 20/01/2015       2:26:03 PM 
Printed: 20/02/2015       2:32:56 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(21/01/2015  
11:02:40 AM)  
(Reprocessed) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.042 858719 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.045 1878323 0.000 
3  Antipirina 6.308 6183073 0.000 
Totals   8920115 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150120  Linealidad del Sistema 90% - Mta3 –
Rep2.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 20/01/2015       2:34:56 PM 
Printed: 20/02/2015       2:33:11 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(21/01/2015  
11:09:21 AM)  
(Reprocessed) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.043 854253 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.045 1879059 0.000 
3  Antipirina 6.307 6184036 0.000 
Totals   8917348 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150120  Linealidad del Sistema 90% - Mta3 –
Rep3.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 20/01/2015       2:43:44 PM 
Printed: 20/02/2015       2:33:25 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(21/01/2015  
11:13:16 AM)  
(Reprocessed) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.042 852181 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.043 1879522 0.000 
3  Antipirina 6.307 6188454 0.000 
Totals   8920157 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150120  Linealidad del Sistema 100% - Mta1 –
Rep1.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 20/01/2015       9:07:49 AM 
Printed: 20/02/2015       2:33:41 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(21/01/2015  
11:25:02 AM)  
(Reprocessed) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.032 955712 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.033 2089199 0.000 
3  Antipirina 6.287 6895584 0.000 
Totals   9940495 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150120  Linealidad del Sistema 100% - Mta1 –
Rep2.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 20/01/2015       9:16:42 AM 
Printed: 20/02/2015       2:34:00 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(21/01/2015  
11:26:51 AM)  
(Reprocessed) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.032 950237 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.033 2083138 0.000 
3  Antipirina 6.288 6897052 0.000 
Totals   9930427 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150120  Linealidad del Sistema 100% - Mta1 –
Rep3.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 20/01/2015       9:25:35 AM 
Printed: 20/02/2015       2:34:15 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results 
(21/01/2015  
11:32:55 AM)  
(Reprocessed) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.033 951016 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.035 2090548 0.000 
3  Antipirina 6.290 6897690 0.000 
Totals   9939254 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150120  Linealidad del Sistema 100% - Mta2 –
Rep1.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 20/01/2015     12:04:33 PM 
Printed: 20/02/2015       2:34:29 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results   
(21/01/2015  
11:50:28 AM)  
(Reprocessed) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.037 948800 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.040 2086398 0.000 
3  Antipirina 6.302 6869171 0.000 
Totals   9904369 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150120  Linealidad del Sistema 100% - Mta2 –
Rep2.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 20/01/2015     12:13:21 PM 
Printed: 20/02/2015       2:34:43 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(21/01/2015  
11:42:30 AM)  
(Reprocessed) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.038 948349 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.042 2086952 0.000 
3  Antipirina 6.303 6872335 0.000 
Totals   9907636 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150120  Linealidad del Sistema 100% - Mta2 –
Rep3.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 20/01/2015     12:22:14 PM 
Printed: 20/02/2015       2:34:56 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(21/01/2015  
11:45:17 AM)  
(Reprocessed) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.040 950228 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.042 2088420 0.000 
3  Antipirina 6.302 6873731 0.000 
Totals   9912379 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150120  Linealidad del Sistema 100% - Mta3 –
Rep1.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 20/01/2015       3:01:28 PM 
Printed: 20/02/2015       2:35:21 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(21/01/2015  
11:55:02 AM)  
(Reprocessed) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.040 945228 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.047 2087843 0.000 
3  Antipirina 6.310 6860888 0.000 
Totals   9893959 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150120  Linealidad del Sistema 100% - Mta3 –
Rep2.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 20/01/2015       3:10:16 PM 
Printed: 20/02/2015       2:35:35 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(21/01/2015  
11:56:36 AM)  
(Reprocessed) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.042 946324 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.048 2081038 0.000 
3  Antipirina 6.310 6865869 0.000 
Totals   9893231 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150120  Linealidad del Sistema 100% - Mta3 –
Rep3.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 20/01/2015       3:19:05 PM 
Printed: 20/02/2015       2:35:50 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(21/01/2015  
11:58:03 AM)  
(Reprocessed) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.042 945160 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.048 2089509 0.000 
3  Antipirina 6.312 6865005 0.000 
Totals   9899674 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150120  Linealidad del Sistema 110% - Mta1 –
Rep1.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 20/01/2015       9:43:14 AM 
Printed: 20/02/2015       2:44:04 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(21/01/2015  
12:01:48 PM)  
(Reprocessed) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.033 1046919 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.040 2291199 0.000 
3  Antipirina 6.295 7585514 0.000 
Totals   10923632 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150120  Linealidad del Sistema 110% - Mta1 –
Rep2.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 20/01/2015       9:52:06 AM 
Printed: 20/02/2015       2:45:08 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(21/01/2015  
12:04:37 PM)  
(Reprocessed) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.033 1042930 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.040 2299474 0.000 
3  Antipirina 6.295 7581411 0.000 
Totals   10923815 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150120  Linealidad del Sistema 110% - Mta1 –
Rep3.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 20/01/2015     10:01:00 AM 
Printed: 20/02/2015       2:46:53 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results   
(21/01/2015  
12:46:28 PM)  
(Reprocessed) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.035 1045241 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.040 2289363 0.000 
3  Antipirina 6.295 7588575 0.000 
Totals   10923179 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150120  Linealidad del Sistema 110% - Mta2 –
Rep1.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 20/01/2015     12:39:59 PM 
Printed: 20/02/2015       2:47:22 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(21/01/2015  
12:51:25 PM)  
(Reprocessed) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.038 1041888 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.043 2288333 0.000 
3  Antipirina 6.303 7551982 0.000 
Totals   10882203 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150120  Linealidad del Sistema 110% - Mta2 –
Rep2.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 20/01/2015     12:48:47 PM 
Printed: 20/02/2015       2:47:44 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(21/01/2015  
12:55:02 PM)  
(Reprocessed) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.040 1045810 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.043 2288980 0.000 
3  Antipirina 6.303 7551200 0.000 
Totals   10885990 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150120  Linealidad del Sistema 110% - Mta2 –
Rep3.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 20/01/2015     12:57:35 PM 
Printed: 20/02/2015       2:48:00 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(21/01/2015  
8:27:30 AM)  
(Reprocessed) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.040 1040530 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.045 2289294 0.000 
3  Antipirina 6.305 7555091 0.000 
Totals   10884915 0.000 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 Vicerrectoría de Investigaciones U.D.C.A | Formato de Presentación de Proyecto de grado 
Página 286 
External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150120  Linealidad del Sistema 110% - Mta3 –
Rep1.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 20/01/2015       3:36:41 PM 
Printed: 20/02/2015       2:48:16 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(21/01/2015  
12:57:44 PM)  
(Reprocessed) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.043 1041485 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.050 2282152 0.000 
3  Antipirina 6.313 7558828 0.000 
Totals   10882465 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150120  Linealidad del Sistema 110% - Mta3 –
Rep2.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 20/01/2015       3:45:29 PM 
Printed: 20/02/2015       2:48:32 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(21/01/2015  
1:04:29 PM)  
(Reprocessed) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.042 1032576 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.052 2291869 0.000 
3  Antipirina 6.313 7560158 0.000 
Totals   10884603 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150120  Linealidad del Sistema 110% - Mta3 –
Rep3.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 20/01/2015       3:54:22 PM 
Printed: 20/02/2015       2:48:48 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(21/01/2015  
1:05:35 PM)  
(Reprocessed) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.042 1033948 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.052 2295465 0.000 
3  Antipirina 6.313 7561835 0.000 
Totals   10891248 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150120  Linealidad del Sistema 120% - Mta1 –
Rep1.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 20/01/2015     10:18:37 AM 
Printed: 20/02/2015       2:49:02 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(21/01/2015  
1:08:45 PM)  
(Reprocessed) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.035 1125399 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.042 2508465 0.000 
3  Antipirina 6.297 8267169 0.000 
Totals   11901033 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150120  Linealidad del Sistema 120% - Mta1 –
Rep2.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 20/01/2015     10:27:24 AM 
Printed: 20/02/2015       2:49:17 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(21/01/2015  
1:19:04 PM)  
(Reprocessed) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.035 1125115 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.042 2507080 0.000 
3  Antipirina 6.297 8285864 0.000 
Totals   11918059 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150120  Linealidad del Sistema 120% - Mta1 –
Rep3.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 20/01/2015     10:36:17 AM 
Printed: 20/02/2015       2:49:32 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(21/01/2015  
1:20:19 PM)  
(Reprocessed) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.035 1122926 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.042 2505297 0.000 
3  Antipirina 6.297 8285764 0.000 
Totals   11913987 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150120  Linealidad del Sistema 120% - Mta2 –
Rep1.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 20/01/2015       1:15:19 PM 
Printed: 20/02/2015       2:49:46 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(21/01/2015  
1:14:05 PM)  
(Reprocessed) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.038 1131011 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.045 2510860 0.000 
3  Antipirina 6.305 8264573 0.000 
Totals   11906444 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150120  Linealidad del Sistema 120% - Mta2 –
Rep2.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 20/01/2015       1:24:11 PM 
Printed: 20/02/2015       2:50:01 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results 
(21/01/2015  
1:23:20 PM)  
(Reprocessed) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.040 1131257 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.045 2517145 0.000 
3  Antipirina 6.307 8266046 0.000 
Totals   11914448 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150120  Linealidad del Sistema 120% - Mta2 –
Rep3.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 20/01/2015       1:32:58 PM 
Printed: 20/02/2015       2:50:15 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(21/01/2015  
1:29:37 PM)  
(Reprocessed) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.040 1126811 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.047 2510983 0.000 
3  Antipirina 6.307 8268332 0.000 
Totals   11906126 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150120  Linealidad del Sistema 120% - Mta3 –
Rep1.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 20/01/2015       4:12:05 PM 
Printed: 20/02/2015       2:50:29 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(21/01/2015  
1:35:20 PM)  
(Reprocessed) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.042 1126267 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.053 2507307 0.000 
3  Antipirina 6.317 8260205 0.000 
Totals   11893779 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150120  Linealidad del Sistema 120% - Mta3 –
Rep2.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 20/01/2015       4:20:57 PM 
Printed: 20/02/2015       2:50:41 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(21/01/2015  
1:32:09 PM)  
(Reprocessed) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.042 1120287 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.053 2507143 0.000 
3  Antipirina 6.317 8257880 0.000 
Totals   11885310 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150120  Linealidad del Sistema 120% - Mta3 –
Rep3.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 20/01/2015       4:29:45 PM 
Printed: 20/02/2015       2:50:56 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(21/01/2015  
1:36:47 PM)  
(Reprocessed) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.042 1123571 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.053 2508712 0.000 
3  Antipirina 6.317 8262635 0.000 
Totals   11894918 0.000 
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Anexo 15. SELECTIVIDAD O ESPECIFICIDAD 
 
  
REGISTRO VALIDACION DE TECNICAS ANALITICAS 
       
Parámetro: SELECTIVIDAD  
Producto Diminazene Diaceturato, Oxitetraciclina y Antipirina 
       
1. Datos primarios:     
       
1.1 Diminazene Diaceturato     
       
Muestra Peso (mg) Áreas  Isograma 
Estándar 11,23 963496 ZONA DE ABSORCION DEL ESTANDAR 
Placebo 250,5 34736 
NO REGISTRA ZONA DE ABSORCION  
EN EL TIEMPO DE RETENCION DEL 
DIMINAZENE 
Producto terminado 250,08 590763 
LA ZONA DE ABSORCION ES IGUAL A 
LA DEL ESTANDAR Y NO HAY MAS 
PRESENCIA DE ZONAS DE 
ABSORCION EN EL ISOGRAMA 
Hidrólisis ácida 251,58 131998 
LA ZONA DE ABSORCION ES IGUAL A 
LA DEL ESTANDAR Y NO HAY MAS 
PRESENCIA DE ZONAS DE 
ABSORCION EN EL ISOGRAMA 
Hidrólisis Básica 251,81 112218 
LA ZONA DE ABSORCION ES IGUAL A 
LA DEL ESTANDAR Y NO HAY MAS 
PRESENCIA DE ZONAS DE 
ABSORCION EN EL ISOGRAMA 
Oxidación 261,85 177204 
LA ZONA DE ABSORCION ES IGUAL A 
LA DEL ESTANDAR Y NO HAY MAS 
PRESENCIA DE ZONAS DE 
ABSORCION EN EL ISOGRAMA 
Fotólisis 254,09 639725 
LA ZONA DE ABSORCION ES IGUAL A 
LA DEL ESTANDAR Y NO HAY MAS 
PRESENCIA DE ZONAS DE 
ABSORCION EN EL ISOGRAMA 
Termólisis 256,28 329804 
LA ZONA DE ABSORCION ES IGUAL A 
LA DEL ESTANDAR Y NO HAY MAS 
PRESENCIA DE ZONAS DE 
ABSORCION EN EL ISOGRAMA 
 
 
1.2 Oxitetraciclina      
       
Muestra Peso (mg) Áreas  Isograma 
Estándar 26,33 2038549 ZONA DE ABSORCION DEL ESTANDAR 
Placebo 250,5 3433 
NO REGISTRA ZONA DE ABSORCION  
EN EL TIEMPO DE RETENCION DE LA 
OXITETRACICLINA 
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Producto terminado 250,08 1721516 
LA ZONA DE ABSORCION ES IGUAL A 
LA DEL ESTANDAR Y NO HAY MAS 
PRESENCIA DE ZONAS DE 
ABSORCION EN EL ISOGRAMA 
Hidrólisis ácida 251,58 425177 
LA ZONA DE ABSORCION ES IGUAL A 
LA DEL ESTANDAR Y NO HAY MAS 
PRESENCIA DE ZONAS DE 
ABSORCION EN EL ISOGRAMA 
Hidrólisis Básica 251,81 236924 
LA ZONA DE ABSORCION ES IGUAL A 
LA DEL ESTANDAR Y NO HAY MAS 
PRESENCIA DE ZONAS DE 
ABSORCION EN EL ISOGRAMA 
Oxidación 261,85 222348 
LA ZONA DE ABSORCION ES IGUAL A 
LA DEL ESTANDAR Y NO HAY MAS 
PRESENCIA DE ZONAS DE 
ABSORCION EN EL ISOGRAMA 
Fotólisis 254,09 1784994 
LA ZONA DE ABSORCION ES IGUAL A 
LA DEL ESTANDAR Y NO HAY MAS 
PRESENCIA DE ZONAS DE 
ABSORCION EN EL ISOGRAMA 
Termólisis 256,28 970919 
LA ZONA DE ABSORCION ES IGUAL A 
LA DEL ESTANDAR Y NO HAY MAS 
PRESENCIA DE ZONAS DE 
ABSORCION EN EL ISOGRAMA 
 
      
1.3 Antipirina      
       
Muestra Peso (mg) Áreas  Isograma 
Estándar 37,67 6871707 ZONA DE ABSORCION DEL ESTANDAR 
Placebo 250,5 8136 
NO REGISTRA ZONA DE ABSORCION  
EN EL TIEMPO DE RETENCION DE LA 
ANTIPIRINA 
Producto terminado 250,08 5937459 
LA ZONA DE ABSORCION ES IGUAL A 
LA DEL ESTANDAR Y NO HAY MAS 
PRESENCIA DE ZONAS DE 
ABSORCION EN EL ISOGRAMA 
Hidrólisis ácida 251,58 1552949 
LA ZONA DE ABSORCION ES IGUAL A 
LA DEL ESTANDAR Y NO HAY MAS 
PRESENCIA DE ZONAS DE 
ABSORCION EN EL ISOGRAMA 
Hidrólisis Básica 251,81 1205325 
LA ZONA DE ABSORCION ES IGUAL A 
LA DEL ESTANDAR Y NO HAY MAS 
PRESENCIA DE ZONAS DE 
ABSORCION EN EL ISOGRAMA 
Oxidación 261,85 1735031 
LA ZONA DE ABSORCION ES IGUAL A 
LA DEL ESTANDAR Y NO HAY MAS 
PRESENCIA DE ZONAS DE 
ABSORCION EN EL ISOGRAMA 
Fotólisis 254,09 6068597 
LA ZONA DE ABSORCION ES IGUAL A 
LA DEL ESTANDAR Y NO HAY MAS 
PRESENCIA DE ZONAS DE 
ABSORCION EN EL ISOGRAMA 
Termólisis 256,28 6355935 
LA ZONA DE ABSORCION ES IGUAL A 
LA DEL ESTANDAR Y NO HAY MAS 
PRESENCIA DE ZONAS DE 
ABSORCION EN EL ISOGRAMA 
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2. Cálculos  N/A     
       
3. Discusión de resultados:     
Se observa en los isogramas de las pruebas de hidrólisis acida, hidrólisis básica, oxidación, termólisis y 
fotolisis una zona de absorción en un tiempo de retención diferente al establecido como resultado de 
degradación del Diminazene diaceturato, la termólisis es la prueba que mas causa degradación del principio 
activo Diminazene, tambien se evidencian en las pruebas unas zonas de absorción que nos indica que la 
técnica permite diferenciar las moléculas de los productos de degradación. En el caso de la Oxitetraciclina y la 
Antipirina se observa en los isogramas que no hay presencia de zonas de absorción. Los tiempos de retención 
y los picos de cada principio activo se mantienen en todas las pruebas de degradación. 
       
Realizado por:   Revisado por:   
       
       
 c        
       
KATTERINE SIERRA HERNÁNDEZ  CLAUDIA PATRICIA MORENO 
Técnico de Laboratorio (Tesista)  Jefe Sección Control Fisicoquímico 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150121 Selectividad  – Estándar –Rep1.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 21/01/2015    10:25:53 AM 
Printed: 20/02/2015      2:14:14 PM 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(30/01/2015  
8:21:06 AM)  
(Reprocessed) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.037 964285 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.005 2038639 0.000 
3  Antipirina 6.253 6876411 0.000 
Totals   9879335 0.000 
 
Spectrum Max plot 
Results  
(30/01/2015  
8:21:06 AM)  
(Reprocessed) 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150121 Selectividad  – Estándar –Rep2.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 21/01/2015    10:34:45 AM 
Printed: 20/02/2015      2:15:08 PM 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(30/01/2015  
8:13:14 AM)  
(Reprocessed) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.035 964350 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.005 2037917 0.000 
3  Antipirina 6.253 6872427 0.000 
Totals   9874694 0.000 
 
Spectrum Max plot 
Results  
(30/01/2015  
8:13:14 AM)  
(Reprocessed) 
 
 
 
 Vicerrectoría de Investigaciones U.D.C.A | Formato de Presentación de Proyecto de grado 
Página 303 
External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150121 Selectividad  – Estándar –Rep3.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 21/01/2015    10:43:34 AM 
Printed: 20/02/2015      2:15:27 PM 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(30/01/2015  
8:26:26 AM)  
(Reprocessed) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.035 961853 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.005 2039091 0.000 
3  Antipirina 6.253 6866283 0.000 
Totals   9867227 0.000 
 
Spectrum Max plot 
Results  
(30/01/2015  
8:26:26 AM)  
(Reprocessed) 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150121 Selectividad  – Placebo –Rep1.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 21/01/2015    10:52:33 AM 
Printed: 20/02/2015      2:15:41 PM 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(22/01/2015  
1:39:05 PM)  
(Reprocessed) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 1.935 0000 0.000 
2  Oxitetraciclina 4.998 0000 0.000 
3  Antipirina 6.265 0000 0.000 
Totals   0000 0.000 
 
Spectrum Max plot 
Results  
(22/01/2015  
1:39:05 PM)  
(Reprocessed) 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150121 Selectividad  – Placebo –Rep2.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 21/01/2015    11:01:11 AM 
Printed: 20/02/2015      2:16:00 PM 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(22/01/2015  
12:41:28 PM)  
(Reprocessed) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 1.935 0000 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.008 0000 0.000 
3  Antipirina 6.263 0000 0.000 
Totals   0000 0.000 
 
Spectrum Max plot 
Results  
(22/01/2015  
1:39:05 PM)  
(Reprocessed) 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150121 Selectividad  – Placebo –Rep3.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 21/01/2015    11:09:59 AM 
Printed: 20/02/2015      2:16:10 PM 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(22/01/2015  
12:41:57 PM)  
(Reprocessed) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 1.935 0000 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.010 0000 0.000 
3  Antipirina 6.260 0000 0.000 
Totals   0000 0.000 
 
Spectrum Max plot 
Results  
(22/01/2015  
12:41:57 PM)  
(Reprocessed) 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150121 Selectividad  – Producto Terminado –
Rep1.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 21/01/2015    11:18:53 AM 
Printed: 20/02/2015      2:16:51 PM 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(22/01/2015  
1:44:01 PM)  
(Reprocessed) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.027 582511 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.003 1718179 0.000 
3  Antipirina 6.253 5913034 0.000 
Totals   8213724 0.000 
 
Spectrum Max plot 
Results  
(22/01/2015  
1:44:01 PM)  
(Reprocessed) 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150121 Selectividad  – Producto Terminado –
Rep2.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 21/01/2015    11:27:47 AM 
Printed: 20/02/2015      2:17:07 PM 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(22/01/2015  
1:44:28 PM)  
(Reprocessed) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.027 582579 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.003 1717064 0.000 
3  Antipirina 6.255 5902920 0.000 
Totals   8202563 0.000 
 
Spectrum Max plot 
Results  
(22/01/2015  
1:44:28 PM)  
(Reprocessed) 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150121 Selectividad  – Producto Terminado –
Rep3.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 21/01/2015    11:36:43 AM 
Printed: 20/02/2015      2:18:28 PM 
 
PDA Plus-240nm  
Results 
(22/01/2015  
1:46:43 PM)  
(Reprocessed) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.028 607201 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.005 1729306 0.000 
3  Antipirina 6.255 5996423 0.000 
Totals   8332930 0.000 
 
Spectrum Max plot 
Results  
(22/01/2015  
1:46:43 PM)  
(Reprocessed) 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150121 Selectividad  – Hidrólisis Acida –
Rep1.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 21/01/2015    11:45:36 AM 
Printed: 20/02/2015      2:18:47 PM 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(22/01/2015  
1:28:48 PM)  
(Reprocessed) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.030 132460 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.005 421869 0.000 
3  Antipirina 6.258 1542806 0.000 
Totals   2097135 0.000 
 
Spectrum Max plot 
Results  
(22/01/2015  
1:28:48 PM)  
(Reprocessed) 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150121 Selectividad  – Hidrólisis Acida –
Rep2.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 21/01/2015    11:54:30 AM 
Printed: 20/02/2015      2:18:57 PM 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(22/01/2015  
1:29:14 PM)  
(Reprocessed) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.030 131968 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.007 425864 0.000 
3  Antipirina 6.260 1556473 0.000 
Totals   2114305 0.000 
 
Spectrum Max plot 
Results  
(22/01/2015  
1:29:14 PM)  
(Reprocessed) 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150121 Selectividad  – Hidrólisis Acida –
Rep3.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 21/01/2015    12:03:20 PM 
Printed: 20/02/2015      2:19:12 PM 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(22/01/2015  
1:29:41 PM)  
(Reprocessed) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.030 131568 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.008 427800 0.000 
3  Antipirina 6.262 1559569 0.000 
Totals   2118937 0.000 
 
Spectrum Max plot 
Results  
(22/01/2015  
1:29:41 PM)  
(Reprocessed) 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150121 Selectividad  – Hidrólisis Básica –
Rep1.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 21/01/2015    12:12:08 PM 
Printed: 20/02/2015      2:19:32 PM 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(22/01/2015  
1:30:09 PM)  
(Reprocessed) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.027 113120 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.007 236637 0.000 
3  Antipirina 6.262 1201788 0.000 
Totals   1551545 0.000 
 
Spectrum Max plot 
Results  
(22/01/2015  
1:30:09 PM)  
(Reprocessed) 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150121 Selectividad  – Hidrólisis Básica –
Rep2.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 21/01/2015    12:20:57 PM 
Printed: 20/02/2015      2:19:42 PM 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(22/01/2015  
1:30:44 PM)  
(Reprocessed) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.028 112127 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.003 237134 0.000 
3  Antipirina 6.258 1207616 0.000 
Totals   1556877 0.000 
 
Spectrum Max plot 
Results  
(22/01/2015  
1:30:44 PM)  
(Reprocessed) 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150121 Selectividad  – Hidrólisis Básica –
Rep3.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 21/01/2015    12:29:51 PM 
Printed: 20/02/2015      2:19:51 PM 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(22/01/2015  
1:31:05 PM)  
(Reprocessed) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.028 111407 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.003 237001 0.000 
3  Antipirina 6.258 1206573 0.000 
Totals   1554981 0.000 
 
Spectrum Max plot 
Results  
(22/01/2015  
1:31:05 PM)  
(Reprocessed) 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150121 Selectividad  – Oxidación –Rep1.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 21/01/2015    12:38:46 PM 
Printed: 20/02/2015      2:20:15 PM 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(22/01/2015  
1:31:35 PM)  
(Reprocessed) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.023 177623 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.005 222866 0.000 
3  Antipirina 6.258 1738535 0.000 
Totals   2139024 0.000 
 
Spectrum Max plot 
Results  
(22/01/2015  
1:31:35 PM)  
(Reprocessed) 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150121 Selectividad  – Oxidación –Rep2.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 21/01/2015    12:47:34 PM 
Printed: 20/02/2015      2:20:43 PM 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(22/01/2015  
1:31:59 PM)  
(Reprocessed) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.023 177947 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.003 221923 0.000 
3  Antipirina 6.257 1731638 0.000 
Totals   2131508 0.000 
 
Spectrum Max plot 
Results  
(22/01/2015  
1:31:59 PM)  
(Reprocessed) 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150121 Selectividad  – Oxidación –Rep3.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 21/01/2015    12:56:28 PM 
Printed: 20/02/2015      2:20:56 PM 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(22/01/2015  
1:32:18 PM)  
(Reprocessed) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.023 176043 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.003 222256 0.000 
3  Antipirina 6.257 1734921 0.000 
Totals   2133220 0.000 
 
Spectrum Max plot 
Results  
(22/01/2015  
1:32:18 PM)  
(Reprocessed) 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150121 Selectividad  – Fotólisis –Rep1.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 21/01/2015      1:05:23 PM 
Printed: 20/02/2015      2:21:14 PM 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(22/01/2015  
1:25:31 PM)  
(Reprocessed) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.028 639638 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.003 1792612 0.000 
3  Antipirina 6.252 6087208 0.000 
Totals   8519458 0.000 
 
Spectrum Max plot 
Results  
(22/01/2015  
1:25:31 PM)  
(Reprocessed) 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150121 Selectividad  – Fotólisis –Rep2.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 21/01/2015      1:14:17 PM 
Printed: 20/02/2015      2:21:26 PM 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(22/01/2015  
1:26:08 PM)  
(Reprocessed) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.028 641299 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.002 1787059 0.000 
3  Antipirina 6.252 6073969 0.000 
Totals   8502327 0.000 
 
Spectrum Max plot 
Results  
(22/01/2015  
1:26:08 PM)  
(Reprocessed) 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150121 Selectividad  – Fotólisis –Rep3.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 21/01/2015      1:23:06 PM 
Printed: 20/02/2015      2:22:12 PM 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(22/01/2015  
1:26:33 PM)  
(Reprocessed) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.027 638239 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.000 1775312 0.000 
3  Antipirina 6.252 6044614 0.000 
Totals   8458165 0.000 
 
Spectrum Max plot 
Results  
(22/01/2015  
1:26:33 PM)  
(Reprocessed) 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150121 Selectividad  – Termólisis –Rep1.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 21/01/2015      1:31:55 PM 
Printed: 20/02/2015      2:22:26 PM 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(22/01/2015  
1:57:51 PM)  
(Reprocessed) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 1.988 324374 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.000 970431 0.000 
3  Antipirina 6.252 6306104 0.000 
Totals   7600909 0.000 
 
Spectrum Max plot 
Results  
(22/01/2015  
1:57:51 PM)  
(Reprocessed) 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150121 Selectividad  – Termólisis –Rep2.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 21/01/2015      1:40:43 PM 
Printed: 20/02/2015      2:22:40 PM 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(22/01/2015  
1:59:25 PM)  
(Reprocessed) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 1.988 332944 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.000 972654 0.000 
3  Antipirina 6.252 6389776 0.000 
Totals   7695374 0.000 
 
Spectrum Max plot 
Results  
(22/01/2015  
1:59:25 PM)  
(Reprocessed) 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150121 Selectividad  – Termólisis –Rep3.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 21/01/2015      1:49:31 PM 
Printed: 20/02/2015      2:22:55 PM 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(22/01/2015  
2:00:02 PM)  
(Reprocessed) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 1.988 332094 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.000 969672 0.000 
3  Antipirina 6.250 6371925 0.000 
Totals   7673691 0.000 
 
Spectrum Max plot 
Results  
(22/01/2015  
2:00:02 PM)  
(Reprocessed) 
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Anexo 16. LIMITE DE DETECCIÓN Y CUANTIFICACIÓN 
 
  
REGISTRO VALIDACION DE TECNICAS ANALITICAS 
         
Parámetro LIMITE DETECCIÓN Y CUANTIFICACIÓN    
Producto Diminazene Diaceturato, Oxitetraciclina y Antipirina   
         
1. Datos primarios        
         
1.1 Diminazene Diaceturato       
         
Estándar   5,62 mg    
Potencia (%)   87,8 %    
  Vol inicial (mL) Alic(mL) Volumen final (mL)   
Concentración 1 50 1 100   
Concentración 2 50 2 100   
Concentración 3 50 3 100   
         
Concentración 
(µg/mL) 
Áreas Promedio S RSD 
1,124 126177 125350 125148 125558 445 0,35% 
2,248 240080 238518 237914 238837 913 0,38% 
3,372 352201 352247 351039 351829 559 0,16% 
         
1.2 Oxitetraciclina        
         
Estándar   13,12 mg    
Potencia (%)   90,4 %    
  Vol inicial (mL) Alic(mL) Volumen final (mL)   
Concentración 1 50 1 100   
Concentración 2 50 2 100   
Concentración 3 50 3 100   
         
Concentración 
(µg/mL) 
Áreas Promedio S RSD 
2,624 263313 263302 263376 263330 33 0,01% 
5,248 524591 520644 522839 522691 1615 0,31% 
7,872 783677 782475 782637 782930 533 0,07% 
         
1.3 Antipirina        
         
Estándar   18,77 mg    
Potencia (%)   99,6 %    
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  Vol inicial (mL) Alic(mL) Volumen final (mL)   
Concentración 1 50 1 100   
Concentración 2 50 2 100   
Concentración 3 50 3 100   
         
Concentración 
(µg/mL) 
Áreas Promedio S RSD 
3,754 868101 866129 867698 867309 851 0,10% 
7,508 1703415 1692372 1698567 1698118 4519 0,27% 
11,262 2558944 2556919 2559769 2558544 1197 0,05% 
         
2. Cálculos:        
         
2.1 Diminazene Diaceturato       
         
Limite de detección =  Yb1 + 3 Sb1 x 1,00     
  b  √n     
         
Limite de cuantificación  
=  Yb1 + 10 Sb1 x 1,00     
  b  √n     
         
La ecuación de la recta para la curva de calibración a bajas concentraciones es:  y =10065x + 12471 
         
La estimación de la respuesta a concentración cero o intercepto es:     
      Yb1= 12471,00 
Se efectúa el análisis de regresión tomando concentración como X y desviación estándar como  
Y        
La ecuación de la recta es        
         
Tomando la pendiente b de la recta de la 
regresión de la linealidad del método: 
Y = 50,60 x + 525,1 Sb1 =  525,10 
         
  b=  10.065     
         
Limite de detección  0,8057 ug/mL     
Limite de cuantificación 1,0166 ug/mL     
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2.2 Oxitetraciclina        
         
Limite de detección =  Yb1 + 3 Sb1 x 1,00     
  b  √n     
         
Limite de cuantificación  =  Yb1 + 10 Sb1 x 1,00     
  b  √n     
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La ecuación de la recta para la curva de calibración a bajas concentraciones es:  y =99009x + 3384 
         
La estimación de la respuesta a concentración cero o intercepto es:     
      Yb1= 3384,00 
Se efectúa el análisis de regresión tomando concentración como X y desviación estándar como  
Y        
La ecuación de la recta es        
         
Tomando la pendiente b de la recta de la 
regresión de la linealidad del método: Y =  95,26x + 226,6 Sb1 =  226,60 
         
  b=  99.009     
         
Limite de detección  0,0237 ug/mL     
Limite de cuantificación 0,0329 ug/mL     
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2.3 Antipirina        
         
Limite de detección =  Yb1 + 3 Sb1 x 1,00     
  b  √n     
         
Limite de cuantificación  =  Yb1 + 10 Sb1 x 1,00     
  b  √n     
         
La ecuación de la recta para la curva de calibración a bajas concentraciones es:  y =22525x + 16756 
         
La estimación de la respuesta a concentración cero o intercepto es:     
      Yb1= 16756,00 
Se efectúa el análisis de regresión tomando concentración como X y desviación estándar como  
Y        
La ecuación de la recta es        
         
Tomando la pendiente b de la recta de la 
regresión de la linealidad del método: Y = 46,17x + 1842 Sb1 =  1842,00 
         
  b=  16.756     
         
Limite de detección  0,7678 ug/mL     
Limite de cuantificación 1,2120 ug/mL     
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3. Discusión de resultados       
         
Mediante el método basado en la desviación estándar y la pendiente de la recta de calibración se encontró 
que el límite de detección para el Diminazene Diaceturato es de 0,8057 µg/ml y el límite de cuantificación 
es de 1,0166 µg/ml para el activo Oxitetraciclina el límite de detección es de 0,237 µg/ml y el límite de 
cuantificación es de 0,0329 µg/ml y para la Antipirina es de 0,7678 µg/ml y el límite de cuantificación es de 
1,2120 µg/ml. 
         
Realizado por:    Revisado por:   
          
         
         
              
 
     
KATTERINE SIERRA HERNÁNDEZ   CLAUDIA PATRICIA MORENO 
Técnico  de Laboratorio (Tesista)   Jefe Sección Control Fisicoquímico 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150122 Límite de Detección y Cuantificación- 
Mta1-Rep1.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 22/01/2015 10:35:15 AM 
Printed: 20/02/2015   3:41:41 PM 
 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(22/01/2015  
11:57:52 AM)  
(Reprocessed) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.038 126177 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.090 263313 0.000 
3  Antipirina 6.328 868101 0.000 
Totals   1257591 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150122 Limite de Detección y Cuantificación- 
Mta 1-Rep2.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 22/01/2015 10:44:04 AM 
Printed: 20/02/2015   3:41:57 PM 
 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(22/01/2015  
11:58:32 AM)  
(Reprocessed) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.037 125350 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.090 263302 0.000 
3  Antipirina 6.328 866129 0.000 
Totals   1254781 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150122 Limite de Detección y Cuantificación- 
Mta 1-Rep3.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 22/01/2015 10:52:58 AM 
Printed: 20/02/2015   3:42:20 PM 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(22/01/2015  
11:58:59 AM)  
(Reprocessed) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.038 125148 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.090 263376 0.000 
3  Antipirina 6.330 867698 0.000 
Totals   1256222 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150122 Limite de Detección y Cuantificación- 
Mta 2-Rep1.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 22/01/2015 11:01:46 AM 
Printed: 20/02/2015   3:42:32 PM 
 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(22/01/2015  
12:01:39 PM)  
(Reprocessed) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.038 240080 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.088 524591 0.000 
3  Antipirina 6.328 1703415 0.000 
Totals   2468086 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150122 Limite de Detección y Cuantificación- 
Mta 2-Rep2.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 22/01/2015 11:10:36 AM 
Printed: 20/02/2015   3:42:46 PM 
 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(22/01/2015  
12:02:03 PM)  
(Reprocessed) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.037 238518 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.090 520644 0.000 
3  Antipirina 6.330 1692372 0.000 
Totals   2451534 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150122 Limite de Detección y Cuantificación- 
Mta 2-Rep3.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 22/01/2015 11:19:24 AM 
Printed: 20/02/2015   3:42:58 PM 
 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(22/01/2015  
12:02:32 PM)  
(Reprocessed) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.038 237914 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.090 522839 0.000 
3  Antipirina 6.332 1698567 0.000 
Totals   2459320 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150122 Limite de Detección y Cuantificación- 
Mta 3-Rep1.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 22/01/2015 11:28:13 AM 
Printed: 20/02/2015   3:43:39 PM 
 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(22/01/2015  
12:04:04 PM)  
(Reprocessed) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.040 352201 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.092 783677 0.000 
3  Antipirina 6.332 2558944 0.000 
Totals   3694822 0.000 
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External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150122 Limite de Detección y Cuantificación- 
Mta 3-Rep2.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 22/01/2015 11:37:02 AM 
Printed: 20/02/2015   3:43:55 PM 
 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(22/01/2015  
12:04:29 PM)  
(Reprocessed) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.038 352247 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.093 782475 0.000 
3  Antipirina 6.333 2556919 0.000 
Totals   3691641 0.000 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 Vicerrectoría de Investigaciones U.D.C.A | Formato de Presentación de Proyecto de grado 
Página 339 
External Standard Report Page 1 of 1 
Method Name: C:\DATOS HPLC\Validación\Method\Diminazene, Oxitetraciclina y Antipirina.met 
Data: C:\DATOS HPLC\Validación\Data20150122 Limite de Detección y Cuantificación- 
Mta 3-Rep3.dat 
User: K.Sierra. 
Acquired: 22/01/2015 11:45:51 AM 
Printed: 20/02/2015   3:44:04 PM 
 
 
 
PDA Plus-240nm  
Results  
(22/01/2015  
12:04:51PM)  
(Reprocessed) 
 
Pk #  Name Retention Time                Area Concentration 
1  Diminazene 2.040 351039 0.000 
2  Oxitetraciclina 5.093 782637 0.000 
3  Antipirina 6.333 2559769 0.000 
Totals   3693445 0.000 
 
 
 
 
 
 
